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RESUMO

A presenca de lamas na flotacdo reversa do minériterro € reconhecidamente prejudicial sob
varios aspectos. Tradicionalmente, a deslamagenpreumpapel de remover parte dessa lama. No
entanto, dependendo da porosidade e a forma camseehpresenta em relagdo aos minerais e a
ganga, a deslamagem pode nao ser suficiente pataninar os resultados da concentracdo. A
retirada das lamas pode ser mais eficiente adotsaadoprocesso de atricao seguida de deslamagem
em meio disperso, no caso dessas lamas estareitlaadas cavidades dos minerais ou adsorvidas
em sua superficie. O atrito entre grdos maioreais duros uns contra os outros visando a limpeza
superficial pode ser tanto melhor quanto for otajue suas variaveis do processo. A atricdo esta
inserida em fluxogramas de beneficiamento de fosfadreia industrial. Existem pesquisas quanto
sua aplicacdo para o pré-concentrado de zircameérimide ferro. Porém, pouco se conhece sobre a
influéncia das variaveis desse processo para orimidé ferro. Esse trabalho teve como objetivo
investigar as possibilidades de aumento da recg@eranetalirgica e seletividade na flotacdo
reversa do minério de ferro hematitico, beneficiadoinstalacdo de tratamento de minério de
Vargem Grande com a adoc¢éo da etapa de atricaolpka ¢gie alimentacao, seguida de deslamagem
em meio disperso. Utilizou-se o planejamento eismdhtorial para identificacdo das variaveis
significativas da atricdo na recuperacdo metalérgiéndice de seletividade na flotacdo reversa do
minério de ferro, proveniente das Minas do TamardGapitdo do Mato, Quadrilatero Ferrifero. A
partir da realizacdo de testes em escala de bancadeuiu-se que a velocidade de rotacdo do
impelidor da célula de atricdo é o principal efeltpatricido com relacdo a recuperacdo metallrgica
na flotacdo, independente do percentual de sofidgmlpa e do tempo de atricdo. As lamas obtidas
apos a atricdo no processo de deslamagem eram st@wmpessencialmente por hematitas e o
concentrado da flotagdo apresentou baixa porosidade

Palavras-chave:Atricdo, Flotacdo, Minério de Ferro.



ABSTRACT

The presence of sludge in iron ore reverse flatai® known to be harmful in many ways.
Traditionally, desliming fulfills the role of remawy some of this sludge. However, depending on
the porosity and how it is presented on mineral$ gangue, desliming may not be sufficient to
maximize the concentration results. The sludge lmmmemoved more efficiently by adopting the
scrubbing then dispersed through the desliming. fficBon between larger and harder grains in
each other in order to clean surface can be battdor the adjustment of their process variables.
The scrubbing is embedded in flowcharts benefmmatf phosphate and silica sand. There is
research and its application to pre-concentrateirgbn and iron ore. However, little is known
about the influence of the iron ore process vaesblThis study aimed to investigate the
possibilities of increasing the metallurgical reegvand selectivity in reverse flotation of henetit
iron ore received at the Instalagdo de TratameatVargem Grande by adopting the scrubbing of
the pulp supply, then in the midst of deslimingpgised. The experimental planning was used for
identification of significant variables of attrinan the metallurgical recovery and selectivityemd

in reverse flotation of iron ore from the Mina C&jgi do Mato e Tamandua, both in Quadrilatero
Ferrifero. The testing bench scale, it was condutt&t the rotational speed of the impeller
scrubbing cell is the major effect of metallurgicatovery at flotation, regardless of the percemtag
of solids in the pulp and the time scrubbing. Thelge obtained in desliming after the scrubbing
were essentially composed of hematite and thetibot@oncentrate showed low porosity.

Key words: Scrubbing, Flotation and Iron Ore.
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1. INTRODUCAO

A flotacdo € o método de concentracdo usualmeideieeado sempre que se requer
um nivel muito baixo de silica no pellet feed (S@®/J2005), o que nao € alcancado
nos processos fisicos tradicionais baseados npsguntades naturais dos minerais. Para
Oliveira (2007), supondo que a flotagdo passasser anadequada, ndo existem, no
horizonte de algumas décadas, alternativas compemigas de sucesso. Desta forma, a
solucado para os problemas previsiveis seria o0 apaimento do processo de flotacédo.

A simples presenca de particulas ultrafinas inftiemegativamente no processo de
flotacdo. Baltar (2008) aponta como efeitos nocipasa 0 processo de flotacdo: o
maior consumo de reagentes, a cobertura das pastiguossas pelos finos, a maior
rigidez da espuma, a elevada energia superfici@dsor¢cdo nédo seletiva, a maior
hidratacdo das superficies, a maior solubilidaderdmerais, a pequena velocidade de
sedimentacao e a agregagao nao seletiva.

Como consequéncia, a recuperacao metalurgica dinosucustos de producdo séo
onerados e maior volume de rejeito € gerado. Ausmemto potencial de impacto
ambiental, contrariando “uma tendéncia mundial @horia da ecoeficiéncia, ou seja,
obtencao de resultados econémicos em paraleloeagiid de ganhos ambientais (...) e
que também se verifica no setor mineral” (SANCHERRQS8, p. 194). O cenario
econdmico estabelecido apos a recessao mundialartogrimestre de 2008 forgou as
empresas do setor a buscar formas de maximizaresultados.

E com a intenc&o de atingir a “ecoeficiéncia” queys a necessidade de estudar formas
de aumentar a recuperacdo metallrgica no processoomcentracdo por flotacao.
Tradicionalmente, os finos, prejudiciais a flotac&&o removidos do processo de
beneficiamento em etapas de deslamagem. Porém,saepre esta pratica tem-se
mostrado suficiente. E neste ambito, que sera dwata processo de atri¢ao,
intrinsecamente relacionado as caracteristicas dweral. Algumas caracteristicas
mineraldgicas podem anunciar a necessidade da@tpara remocédo de lamas das
particulas de hematita e/ou ganga. Os equipametitzados para atricdo em escala
industrial serdo apresentados, assim como as e#&ide controle da atricao.



2 . OBJETIVOS

O objetivo geral desse trabalho é investigar assipiisades de aumento da
recuperacdo metalurgica e seletividade na flotagersa do minério de ferro
hematitico beneficiado na instalacdo de tratameéatminério de Vargem Grande com a

adocéo da etapa de atricdo da polpa de alimentageguoida de deslamagem em meio
disperso.

Os objetivos especificos sao:
i. determinar as variaveis do processo de atricaardlienciam na recuperacao
metallrgica e seletividade da flotacao;
ii. determinar os valores 6timos das principais vaigage processo de atricdo do
minério de ferro em questao;

iil. caracterizar o minério de ferro estudado e suagdam



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Na revisédo bibliografica sdo abordados as caratitxidas jazidas e do minério de
ferro em estudo, os conceitos e aplicagbes dadatrita industria mineral, os

equipamentos utilizados e as variaveis do procgssiricdo. Também € tratado o tema
disperséo, condicdo importante para remocdo dasslaaderidas as particulas dos
minerais. A descricdo de planejamento de experimsefindamenta as andlises dos
testes realizados. A abordagem sobre amostrageoa masidar a equidade entre as
unidades amostrais utilizadas nos experimentogvisdo termina com a descricdo do

estudo exploratério sobre a aplicacao da atricé @aninério em questao.
3.1. Minério de Ferro

O minério de ferro hematitico a ser estudado progterduas minas, Capitdo do Mato e
Tamandua, localizadas na porcdo oeste do Quadbil&errifero, um dos mais
importantes distritos de mineracdo de ferro do mur@ Quadrilatero Ferrifero &
caracterizado pelo arranjo grosseiramente quadi@ngle sinclinais, que pode ser
classificado segundo os dominios leste, de altsfitere oeste, de baixa tenséo. O grau
de metamorfismo aumenta progressivamente da poeste para leste do Quadrilatero
Ferrifero e é evidenciado pelo aumento do tamankacios de quartzo. Contudo, nos
dominios de baixa tensdo, encontram-se preserva@ss feicOes sedimentares e
diagenéticas (Rosiére et al, 2000). As minas em questdo estddlanco leste do

Sinclinal de Moeda (Rosiére et al., 2005) confoilengtrado na Figura 1.

! Em geologia e oceanografia, diagénese é qualgaéuiw quimico, fisico ou mudanca
biolégica sofrida por um sedimento apés a sua defpmnicial.
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Figura 1: Principais jazidas na Sinclinal de Moeda.
Fonte: ROSIERE et al., 2005.

Os corpos de minério de ferro no Sinclinal de Moegimesentam caracteristicas
semelhantes ao longo de quase todo flanco lespeciemente pelo aumento da
permeabilidade da rocha e percolacao de fluidogdriebs oxidantes (Rosiére et al,
2005). Processo de enriquecimento dessa natureziforeem depdsitos de minério de
ferro em todo o Quadrilatero Ferrifero com altor teaxima de 62% de ferro) e baixo
teor (de 32% a 62% de ferro) (Fernandes, 2008)ieRn%t al.(2000) consideram
relativamente “monétona” a sequéncia de itabirtosQuadrilatero Ferrifero, sendo
hematita o 6xido predominante sob diferentes foremasquartzo o mineral de ganga
predominante, além de dolomita e anfibolios.

A composicdo acima permite a definicAo dos tréestipomposicionais principais:
guartzo-itabirito, itabirito dolomitico e itabiritanfibolitico. O principal tipo de itabirito
do Quadrilatero Ferrifero é o quartzo-itabirito $ieoe et al., 2001 apud Fernandes,
2008). O quartzo-itabirito tem como principais camentes mineralégicos hematita,
martita, kenomagnetita e quartzo e como componeatessorios clorita, sericita,
dolomita ferroana, caulinita, cianita, oxidos de,Mulfetos, apatita, pirofilita (Rosiére
et al, 2000).



Na Mina do Tamandua, situada no Sinclinal Tamandoéra de segunda ordem do
Sinclinal de Moeda (Figura 1), Vilela et al.(200dgntificaram minérios bandados
formados pela alternancia de martita e hematitaireénns hematiticos com nitida
xistosidade. Dana (1969, p. 584) definiu xistosedabhmo sendo a “presenca da
disposicdo em laminas [quartzo ou mica] (...) aoegto da qual a rocha pode ser
guebrada facilmente”.
Fernandes (2008) completa a caracterizacéo dajafsitnando que:
O corpo de minério do Tamandua € composto por mingracio e,
secundariamente, por lentes de minério hematiticopacto. O corpo de
minério € circundado por litologias impermeaveisnoofilitos, diques
intermediarios a basicos, 0s quais favoreceram oiquatimento

supergénico (Fernandes, 2008, p.29).

O minério hematitico friavel € o tipo mais comumMiiaa do Tamandua e corresponde
a aproximadamente 60 a 70% da massa. A porcao mérimicompacta na mina é
composta por corpos de hematitas compactas ou gsordso minério macico,
predomina uma “fina fabrica granoblasfigerosa”, com hematita lobular, granular e
martita. A definicdo de hematitas lobular, granulabular e especularita diz respeito a
forma do cristal de hematita. A martita € uma hdmatom habito de magnetita
geralmente porosa (Souza, 2005).

A Mina de Capitdo do Mato esta localizada no eigstd do Sinclinal Moeda, a
aproximadamente 3 km da Mina do Tamandua. E cafdditbasicamente por minério
hematitico compacto, predominante em cerca de 0% do minério, porém s&o
comuns as lentes de minério macio intercaladas itahiritos ricos. Os contatos
litol6gicos sdo usualmente falhados, com brechaslifadas (Fernandes, 2008),
constituidas de fragmentos de hematita compactaabuito em matriz de quartzo,
carbonato ou hematita (Rosiere et al, 2000).

Segundo Fernandes (2008), as litologias encontramaminas do Tamandua e Capitédo
do Mato podem ser classificadas como minério heéiw@timinério itabiritico silicoso
friavel, itabirito compacto/médio, filito, dolomitguartzito, basica e xisto.

2 Granoblastica: diz respeito & textura.



O minério itabiritico friavel caracteristicamentesihtegra-se em placas e o quartzo
ocorre em diferentes proporcgdes.

Os principais minerais de ganga no minério hensat&&o o quartzo, caulinita, gibbsita
e argilo-minerais. O quartzo € o principal minetalganga e é um oOxido, Si(puro
com 46,7% de silicio e 53,3% de oxigénio. A catdine um silicato de aluminio
hidratado, AlSi,Os(OH)4, com 39,5% de alumina, 46,5% de silica e 14,0%gim. A
caulinita € de ocorréncia ampla, sendo transpopiatiaagua e deposita-se sob a forma
de camadas de argilas, misturada com o quartzaresoW gibbsita é considerada
como sendo Al(OH) com 62,8 a 65,3% de Ab; e 31,8 a 34,12% de perda ao fogo. O
termo argila € empregado para designar materiedsier de granulacéo fina, que se
torna plastico ao ser misturado com quantidade gexqude agua. Porém, argilo-
minerais sdo argilas constituidas, essencialmesilieatos de aluminio hidratatos,
alguns misturados com feldspato, quartzo, carbsr@atoicas (Dana, 1969).

Goethita terrosa, caulinita e gibbsita sdo as @€ geradoras de lamas. As lamas
quando aderidas a superficie do mineral de ferrquautzo, ou inseridas em seus poros
ou intersticios, ndo sao removidas por deslamagentamas constituidas por apenas
caulinita sdo tao prejudiciais para a flotacdo dartgo com eteramina quanto as lamas
naturais do minério de ferro composta pela misti@agoethita, hematita, caulinita e
gibsita (Araujo, 1982 apud Queiroz et al, 2005)cdnbinacdo de caulinita e gibsita
associadas aos poros de um minério de ferro coticyas policristalinas que sofreram
intenso intemperismo e apresentam elevado nivepatesidade requerem atencao
especial na deslamagem. Fernandes (2008) quaatiicacorréncia de poros na
assembléia mineraldgica dos granulados em Tamamdi@pitdo do Mato, conforme

apresentado na Tabela 1.

Tabela 1: Percentual de hematita porosa nas Minas Capititato e Tamandua

Mina Hematita Compacta Hema“t"’? Compacta Porosa
e Hematita Porosa

Tamandua 24,3% 63,7%

Capitdo do Mato 43,17% 41,83%

Fonte: Fernandes, 2008.



Schneider et al.(2005) afirmam que, independentmidaralogia, a porosidade parece
estar presente na maioria das reservas de minériertb. Para exemplificar cita o
minério de ferro de Carajas com valores tdo altoantp 50% de porosidade. A
porosidade depende do tamanho de particula (Sameidal., 2005). Uma particula
pode ter poros interconectados ou poros isoladosir€Z et al. (2005) afirmam que o
minério de ferro com predominancia de hematita ith@at com pequenas conexdes
entre seus microporos, como mostrado na Figuren8gemm a apresentar bons resultados
na deslamagem, enquanto hematita martitica mais@omostrado nas Figuras 2, 4 e 5,
€ menos favoravel para a deslamagem.

Figura 2: Exemplo de martita (M) da Mina de Tamandua comréapbrosidade
Fonte: Mineralogical Studies: MBR Ores, 2001.

g

Figura 3: Exemplo de martita (M) da Mina de Tamandua conogidade

interconectada
Fonte: Mineralogical Studies: MBR Ores, 2001.



Figura 4: Exemplos de hematita sinuosa (Hs) com pouca &dsi(P), martita (Mt) e
magnetita relictual (Mg) da Mina Capitdo do Mato
Fonte: Fernandes (2008, p.255)
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Figura 5: Exemplos de hematita lamelar (HI) com relictosradgnetita (Mg) e poros
(P) da Mina Capitdo do Mato
Fonte: Fernandes (2008, p.255)

Fernandes (2008), comparando os minérios granutbmdamandud e Capitdo do Mato
chegou as seguintes conclusdes:

* as minas apresentam proporcédo semelhante de heegratiular;

e aquantidade de hematita lamelar € maior em Tandgandu

» Capitdo do Mato apresenta percentual significatesasn superior de hematita

sinuosa que Tamandua;



* 0 percentual de martita em Tamandua é ligeirammaier que em Capitdo do
Mato e inferior a 10%;
e aguantidade de magnetita em ambas as minas ®Irdes%;
* nao ha ocorréncia de hematita microcristalina,hjaita, quartzo ou gibbsita nas
particulas;
* a goethita est4 presente em maior propor¢cdo norimige Tamandui e é
inferior a 10%;
» agregados terrosos fazem parte na composi¢cédo dgimnde Tamandud.
A goethita esta presente com variadas feicOes nestrutural e associacdes variadas,
formando uma matriz micro porosa no minério do Taoi@. Nesses poros, pode
existir material terroso caracteristico na jazMa.Mina de Capitdo do Mato, a goethita
também esta presente circundando agregados de deidematita e preenchendo
cavidades e fraturas existentes e ainda na formana@ matriz goethita terrosa,
contendo gréaos de quartzo e de hematita. (Ferna20i@3).
O run of mine(ROM) de ambas as minas € homogeneizado em pilearan para
posterior alimentacdo da Instalacdo de TratameatdMohérios de Vargem Grande
(ITM VGR). A proporcdo no ROM lavrado em 2009, peoiente das minas do
Tamandua e Capitdo do Mato foi semelhante, resypectinte 49% e 51%. A Tabela 2
apresenta os teores nas fragdes granulométrid@a®utbbritado.

Tabela 2: Comparacéo das caracteristicas do minério de rilap@&o da Instalacéo de

Tratamento de Minério Vargem Grande

Mina Capitdo do Mato Mina Tamandua

Fracéo 50-31,5mm 31,5-6,3mm 6,3-0,15mm -0,15 mm 50-31,5mm 31,5-6,3mm 6,3-0,15 mm -0,15 mm
Massa 4% 35% 31% 30% 5% 32% 36% 27%
Fe 66,55 66,37 66,24 59,78 68,15 67,86 67,39 60,95
Sio, 2,70 2,33 2,55 9,71 1,30 1,45 1,99 6,62
Al,O4 1,02 1,26 1,21 2,37 0,47 0,60 0,58 2,44
P 0,039 0,048 0,066 0,072 0,025 0,023 0,021 0,065
Mn 0,026 0,029 0,043 0,053 0,049 0,091 0,149 0,643
FeChQaLT;?ctg 99,0% 98,6% 98,7% 97,8% 99,3% 99,2% 99,1% 97,2%

A maior parte do minério, 70%, estava na fragdonacde 0,15 mm na Mina do
Tamandua depois da britagem, enquanto na Mina @idd0ado Mato esse percentual



foi ligeiramente superior e igual a 73% do totalrd@o em 2009. O teor de ferro na
fracdo acima de 0,15 mm foi ligeiramente supereéoMina do Tamandud. A fracao fina
(-0,15 mm) possuia teores de contaminantegOGAISIO, e P) muito parecidos com
excecdo do teor de Mn, muito superior na Mina dmdredua. Essa disparidade, em
parte, pode ser explicada pela presenca de matesrapsos. A variabilidade dos teores
e granulometria do ROM sao amenizadas pelo proasswomogeneizacdo em pilha
chevron.

A proximidade fisica entre as minas Tamandua et8amio Mato no mesmo grupo e
formacdo geologica dentro do Quadrilatero Ferrifdieram com que suas
caracteristicas fossem muito semelhantes, difeardoi apenas por ocorréncias
geoldgicas pontuais, tais como falhas. Sendo assirnaracteristicas mineralégicas do
minério de ferro também s&o semelhantes, o que s@deotado, sobretudo, a partir da
comparacao entre os teores de Fe e contaminant&Oi lavrado. As hematitas
compactas estdo presentes em algumas de suasadiversias (granular, lobular e
martita). A presenca de hematita porosa é releypritecipalmente devido a ocorréncia
conjunta da goethita terrosa, portadora do cont@ménalumina em ambas as minas.
Merece atencao especial neste trabalho a existgacidiar de material terroso na Mina
do Tamandua junto com predominancia de martitasinggcamente porosa. A
combinacdo de alto percentual de particulas poresasnerais geradores de lamas
justificam a investigacdo da aplicabilidade da a&tage atricAdo no processo de
beneficiamento. Se a etapa de deslamagem nadentdfioa remocéo dessas lamas e se
as lamas sao prejudiciais a concentracao por 8otd@z-se mister verificar quais séao
as tecnologias disponiveis para remocdo das lamasimpedem a recuperacao e

qualidade do produto adequados na flotagao.

3.2. Atricao

O processo para remocao das lamas, prejudicidéosagdo, depende do tipo de lamas e
estdo presentes em relacdo ao mineral de intecesse ganga. As lamas, também
designadas como argilas ou argilominerais, samideS por Santos (1975, p.1) como
“material natural, terroso, de granulacdo fina, oqgeralmente adquire, quando

umedecido com agua, certa plasticidade.” Embormessga a definicdo, existe variacdo
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consideravel na terminologia nos diversos setoi@stificos e tecnolégicos (Santos,
1975). Talvez por esse motivo ndo haja consensotgua faixa granulométrica das
lamas.

Santos (1975) cita que um grande numero de andisesilométricas mostrou que
existe uma tendéncia geral dos argilominerais seeairarem na fracdo de diametro
inferior a 2 um. Peres et al. (2007) prop6e classifparticulas entre 10 um e 1 um
como “ultrafinos” e abaixo de 1 um como “coléideséndo eles constituintes das
lamas. E certo, no entanto, que a fracdo argilgu&la que contem as particulas de
menores diametros, que podem prejudicar o procesesbeneficiamento de alguma
forma.

As argilas sdo compostas por argilominerais, migeeaoutros materiais (matéria
organica). Os argilominerais, por sua vez, sdotitaftos por silicatos hidratados de
aluminio e ferro, além de conter tracos de elenseatoalinos e alcanino-terrosos.
Particulas de quartzo, calcita, dolomita sdo exesnple minerais que podem ser
encontrados nas argilas (Santos, 1975). Segundao@u@003), a goethita terrosa,
caulinita e gibbsita sdo geradores de lamas normime ferro e podem aderir a
superficie dos minerais de ferro e do quartzo ospbdados em seus poros e
intersticios.

Ao fendbmeno de recobrimento da superficie do mingeoa lamas, da-se o nome de
slime coating O fendmeno estaria relacionado a forcas eleticataenvolvidas na
adsorcdo de lamas da superficie do mineral, comformarificado em numero
consideravel de investigacdes (Bulatovic, 2007)pddelendo do pH do meio, cargas
opostas das particulas do mineral e das lamastsfidas. Queiroz (2003) explica que
as lamas constituidas exclusivamente por caulieitam cargas superficiais de mesmo
sinal que o quartzo para uma ampla faixa de pH reepse motivo seriam menos
nocivas a flotabilidade do quartzo com eteramirgagando comparadas as lamas
naturais de minérios de ferro, mistura de goethigaatita, caulinita, gibbsita e outros.
Outro fendbmeno seria a presenca de lamas nas dasideelacionada, sobretudo, a
porosidade do mineral. Sabedot e Sampaio (2002yavatanto a presenca de lamas
na cavidade do mineral quanto aquelas no recobtiméa superficie do zircdo. O
recobrimento dos minerais do minério de ferro seflaenciado pela heterocoagulacéo

e seria menos freqlente em cristais compactos ggeefes com maior porosidade
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(Queiroz, 2003). Por heterocoagulacédo entendefsa@meno em que as particulas de
minerais distintos apresentam cargas opostas,upaaamesma condicdo de pH e dessa
forma, ocorre a coagulacdo ordenada devido a atelefostatica (Garcia et al, 2005).
Assim, cristais compactos seriam suscetiveis adnienoslime coatinge minérios
porosos a presenca de lamas em suas cavidades.
A presenca de poros nos cristais de minerais de #rresultante “de ambientes
geologicos de maior hidratacdo, onde massas terrestio presente em maior
freqléncia, sendo as cavidades e as fraturas dtzguyaeenchidas ou recobertas por
estas massas terrosas” (Queiroz, 2003, p.84). Assamaterrosas sdo portadoras de
Al,O3 e algumas vezes, de Mn, contaminantes do minérferdo.
Silva et al.(2001) mostraram que os maiores tedee8LO; estavam concentrados na
fracdo abaixo de 9 pm na alimentacao da flotagad’ido (Mineragbes Brasileiras
Reunidas), e a maior parte dessa lama foi remonmlaestagio de deslamagem.
Identificou-se a presenca de material terroso iftisale gibbsita) e goethita cimentando
graos de hematita fina, recobrindo graos lameldeekematita grossa ou, até mesmo,
associada a hematita com microporosidade. No casdico, a deslamagem era
suficiente para garantir condicdes de recuperag®sica e seletividade da flotagdo. Em
outros casos, pode ser necessaria a dispersdo tec@o ado minério antes da
deslamagem (Queiroz, 2003; Sabedot e Sampaio, .2002)
A atricdo ou “scrubagem” (do inglésgrubbing
“é o efeito de desintegragéo por for¢cas as quasrsitivamente fracas,
comparadas as da cominui¢do, mas suficiente pafazee aglomerados ndo
consolidados, tais como as argilas, ou romper osa@ntre graos. Atricao é
usualmente provocada pelo esfregamento de maioresseduros graos uns
contra os outros, assim como pelo abalroamento adsam mas em alguns

casos a forgca de jatos de agua contra a massaduite uma superficie
rigida é suficiente”(TAGGART, 1954, p. 10-1, traducdo nossa).

% Scrubbing is disintegration effected by forces Whace relatively light, judged by
ordinary standards of comminution , but are suéiiti to break down soft
unconsolidated material such as clay, or to sewertionding brought between grains
by precipitates of salt and the like. Srubbing ssiaily effected by rubbing the larger
and harder grains together, as by tumbling the mass in some cases the force of a
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A atricdo seria um processo de limpeza por desagéegde argilas dos minerais,
podendo ser feita de diferentes formas dependeadyral de dificuldade. Quando a
atricdo objetiva remover também incrustacbes ddaargas particulas dos minerais
aplica-se o termecuffing(TAGGART, 1954).

3.2.1. Equipamentos de Atricdo

Existem alguns tipos de equipamentos cuja finaédagromover a remocédo de argilo-
minerais ou simplesmente lamas do minério. O métodis adequado deve ser
selecionado em funcdo do material. Taggart (19%&gsifica os materiais a serem
atricionados em: granular, cimentado e recoberto.

O material granular é aquele que possui graos occhopa estdo dispersos em uma
matriz de argila ou argilo-mineral. O material cirte@lo € aquele no qual as particulas
predominantes sdo compactas, mas nas quais exigtierse massa “terrosa” entre 0s
graos preenchendo os espacos. Para estes dois dégpowaterial, a atricdo por
jateamento de agua pode ser aplicado para rema;denths (TAGGART, 1954). O
jateamento pode ser feito sobre uma superficienah por onde corre o material
(Figura 6 e 7). Os equipamentos e processos dgdavaas instalacdes industriais de
britagem e classificagdo tém a finalidade, dentutros, de remover materiais
indesejaveis (argilas). O material grosso podelasrdo em peneiras vibratérias ou
scrubber quando a quantidade de argila é muito alta ou jpossua indice de
plasticidade elevado (METSO, 2005). No entanteesirdegracado de material agregado
em umascreen scrubbeé menos efetiva que nos tambores de atricdo qudes&ritos

a seguir (TAGGART, 1954).

water jet playing against a mass of crude backedabsigid surface is sufficient.
(Taggart, 1954, p.10-1)
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Figura 6: Planta de jateamento para atricdo de materialirdo
Fonte: TAGGART, 1954

=

Figura 7: Lavagem em peneira de material granulado
Fonte: METSO, 2005

A atricdo por abalroamento pode ser aplicada patemal granulado com tamanho
variando de 2 a 12 polegadas. O abalroamento pardéeiso em diferentes tipos de
equipamentos com o mesmo principio de funcionameatdotambor de atricao
apresentado na Figura 8. Porém, para alguns nigtemj@resenta a desvantagem de
formagcdo de agregados de argila que ndo se desimtefpcilmente. O material
recoberto € usualmente de granulometria fina evdtiapodendo ser levemente
cimentado por uma camada dos produtos da decordpesigmo os 6xidos de ferro ou
similares. Neste caso, a atricao por agitacdo derrabem polpa é recomendada.
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Figura 8: Tambor de Atricao
Fonte: TAGGART, 1954, p.10-03

O tratamento do material de menor granulometria ubrimento de lamas pode ser
realizado em equipamentos que promovam a agitdgggart (1954) menciona duas
classes de equipamento para agitacdo desse tipmtéeial:pug mill (Figura 9) elog
washer(Figura 10).

O primeiro,pug mill, consiste em uma calha horizontal na qual € montad ou mais
eixos com hélices, usualmente ajustado em um argyidicente para o eixo mover a
polpa longitudinalmente. O diametro da hélice ven&re 0,4 a 0,9 metros dependendo
da sua funcdo e a rotagao varia entre 10 e 50 Apmwapacidade do equipamento
depende do grau de desintegracdo necessario eadodgr dificuldade e deve ser
verificado em teste experimental. No equipamentstrado na Figura 9, observa-se

que as hélices tém rotacdes contrarias, a exeraglatdais células de atricao.

= (L

Figura 9: Equipamentos para atricado de material flrog Mill
Fonte: TAGGART, 1954, p.10-05
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Figura 10: Equipamentos para atricdo de material flomg washer
Fonte: TAGGART, 1954, p.10-05

O segundo, tbg washertem duas funcdes: i) desintegrar as lamas epmsr os finos
do material granulado. g washey em sua versascrew washerFigura 11), se
assemelha a um lavador de rosca mostrado na Figufa lavador de rosca se destina a
lavagem de particulas finas (abaixo de 10 mm) peraocao de superfinos e
desaguamento (METSO, 2005). Segundo Taggart (1954pg washer pode ser
alimentado com granulometria abaixo de trés polegael promover a atricdo mais

intensa que o urecrew washer

Figura 11: Lavador de materiaScrew washer
Fonte: TAGGART, 1954, p.10-07
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Figura 12: Lavador de rosca
Fonte: METSO, 2005

A célula de atricdo, mencionada anteriormente, istnsasicamente em tanques
retangulares conectados com agitadores verticatsackws com alimentacdo de polpa
pelo topo (Figura 13). Esse equipamento promowagem e limpeza das particulas
por meio de intensa agitacdo entre as propriascpks do material. Em cada célula,
existem dois impelidores de pas perfiladas deddité#&€ncia, denominadas hidrofoil. Os
impelidores em conjunto atuam produzindo fluxos esentidos contrarios
(ENGENDRAR, 2009). Luz et al. (2002, p. 423) explgue

“devido a inversdo de sentidos, a polpa movidayma das hélices tem
sentido oposto ao do fluxo movido pela outra héli modo que os dois
fluxos se chocam, acarretando a atricio necesdérisuperficie de grao
contra superficie de grao”.
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Figura 13: Célula de atri¢céo industrial
Fonte: DARMA, 2009

Industrialmente, duas ou quatro células em sérikeposer usadas, como mostrado na
Figura 14. A primeira célula descarrega por bai@osegunda por cima e assim
sucessivamente, de modo a aumentar o tempo de m&moia das particulas no

equipamento.

g N\ "
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Figura 14: Circulacdo da polpa em célula de atricao
Fonte: Adaptado de Luz, 2002.

Conforme exposto, a atricdo para remoc¢do das lammawminério pode ser feita por
diferentes métodos usando diferentes equipameBtosseguida, sdo investigadas as

aplicacdes mais recentes da atricdo, especialmerieasil.
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3.2.2. Aplicagbes da atricao

Taggart (1954) cita a aplicacdo de moinho de bamwasolas com carga mais leve para
atricdo (ou “scrubagem”) de hematita e fosfatojnas®mo ochaser milt para areias
para fabricacdo de vidros; e agitacdo vigorosaotflzapglensa em um tanque na presenca
de um dispersante, para prevenir uma nova deposiedargilas na superficie dos
minerais em geral.

No Brasil, podemos encontrar algumas propostas plicagbes da atricdo em
beneficiamento mineral da areia, fosfato, zirchematita/goethita.

No caso da areia industrial, constituida essenelaiende quartzo, a atricdo auxilia na
remocao de algumas impurezas (6xidos de ferro,rai;ypesados e argilas). A atricao é
feita para limpar a superficie das particulas daajue apds purificacéo por flotacéo ou
por métodos graviticos sera empregada na confete&tdro. Na Mineracdo Jundu, o
beneficiamento da areia consta de desagregacéo remelt atricdo da polpa,
deslamagem em hidrociclones, peneiramento, desaguamem hidrociclones e
secagem do produto final (Luz e Lins, 2008). O ixjedesse conjunto de operacdes
unitarias é reduzir o teor de ferro, bastantectritia fabricacdo de um vidro branco ou
cristal. No entanto, a atricAo ndo € suficienteapamocdo dos minerais pesados
(zircdo, ilmenita, magnetita, cromita, etc) ou doabrimento superficial de lamas dos
gréos de quartzo. A flotacdo em meio 4cido € agdigeara remoc¢ado dos metais pesados
e a lixiviacdo a quente, com &cido sulfurico, éediciente para limpar a cobertura
ferrosa das particulas de areias especiais. (lLirzse 2008).

A atricdo também é aplicada nos estagio que argetet flotacdo nos circuito de
grossos e finos do fosfato na Fosfértil. A atrig&ofaz necessaria para remocéo das
gangas constituidas por aglomerados e micas quepaetobrir a superficie da apatita.
O minério cominuido em moinhos de bolas é adensadaiclones e atricionado em
células com a presenca de soda caustica. Apéscacato minério € deslamado em

ciclones e alimenta o circuito de flotacédo. (Aragijal., 2002).

* Chaser millé um tipo de moinho com corpos moedores de bldeosnadeira e
rotacao entre 15 e 30 rpm.
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Sabedot e Sampaio (2002) atestaram, em teste s#Emi@ eficiéncia da atricdo em
células para remocéo da pelicula argilo-ferrugirmsacrustacdes no pré-concentrado
de zircdo, prejudiciais aos processos de separal@fostatica e magnética. Os
contaminantes do pré-concentrado de zircdo sdo,rithenita, cianita e estaurolita,
entre outros. Além da aderéncia da pelicula afgiatginosa, os minerais continham
argila aderida em cavidades e irregularidades dassg O equipamento, em escala
semipiloto, tratava-se de uma célula de atricdbat® quadrada e agitacdo promovida
por um eixo com dupla hélice.

Queiroz (2003) realizou teste em escala de bandadatricio de minérios de ferro
(hematita e goethita) poroso e compacto na presdosaminerais contaminantes
caulinita e gibbisita. Nesse caso, o objetivo dgd era remover as lamas para maior
eficiéncia na flotacdo e, consequente, aumento uddidade do produto final a ser
comercializado. Nesse ensaio de atricdo, foi atliizuma célula de atricdo com quatro
aletas, duas hélices invertidas, acopladas em xmn ei

Fortes (2009) descreve testes exploratérios reflz@&m escala de bancada como o
objetivo de investigar a possibilidade de aumento rdcuperacdo metallrgica e
seletividade na flotacdo com a adocdo da atricaonioh@rio de ferro das minas de
Capitdo do Mato e Tamandua. Foram realizados qtedtes em escala de bancada. Os
resultados sédo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3: Testes exploratérios sobre aplicabilidade da&udrigo minério de ferro de

Vargem Grande

Descricao Recuperacgéo indice Seletividade
Teste 1  Flotado em pH natural 68,3 54
Teste 2  Deslamado e flotado em pH natural 74,3 4,8
Teste 3  Deslamado e flotado em pH 9,8 71,5 6,5
Teste 4  Atricionado, deslamado e flotado em pH 9,8 79,9 7,5

Fonte: Fortes, 2009.

A recuperacdo metallrgica e a seletividade nacfimtdoram os maiores no teste 4, o

que faz supor que o minério atricionado torna adigle dos minerais mais adequada
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para a concentracéo por flotacdo e a deslamagemesondisperso aumenta o potencial
de descarte de particulas finas (lamas) contid@®lpa.

Em todos os exemplos citados, a atricdo em céhalessa limpeza superficial é sugerida
ou aplicada. A finalidade nestes casos era adequaterial para ser concentrado, seja
por flotacdo (fosfato e ferro), separacdo elettiwstde magnética (zircdo) ou por
métodos graviticos (areia industrial), e obter majaalidade no produto final. E
importante observar que, a efetividade da atricGpedder4d do controle de suas

variaveis.

3.2.3. Variaveis do processo de atricdo

Pode-se citar alguns processos de beneficiamemrtingluem a atricdo antes de etapas
de concentracéo.

A limpeza superficial do minério na Fosfeértil éliz@da em células de atricdo de 72x72
polegadas com capacidade para 50 t/h, agitadoret@pdo de 73 rpm, podendo ter 2,
3 ou 4 agitadores por maquina. O percentual deaina polpa € de 60%. O pH da
polpa € superior ao do condicionamento para flota§d tempo de residéncia no
minério na célula é de 15 minutos. O pH, alteragla pdicdo de NaOH, e o tempo de
agitacado da polpa mostraram serem estes dois aspemstante significativos para a
resposta da flotacdo na Fosfértil, sobretudo naepia de micas alteradas, quando o
controle do pH é critico. O tempo de condicionamepdra a flotacdo, depois da
atricdo, por outro lado, ndo deve ser excessivitarao-se assim novo recobrimento da
superficie. (Barros, 1996).

Na atricdo do pré-concentrado de zircdo em escafai-@iloto, 0os parametros
operacionais foram o percentual de solidos, conagdd de NaOH e tempo de agitacdo
da polpa. Os testes foram realizados segundo aicagdo do percentual de solidos na
polpa de 70 e 80%; concentracdo de soda caustid@dlé&00, 600 g/t e nula; tempo de
agitacao de 10, 20, 30 e 40 minutos. A rotacaogitador foi fixada em 1.000 rpm. A
remocao total das argilas dos grdos foi observama emsaios realizados com 30
minutos de agitacdo, dosagem de soda de 500 og/6@lependente do percentual de
sélidos. Os resultados ndo satisfatorios foram r@dos nos ensaios sem adicdo de

dispersante ou tempo de residéncia reduzido (1) Messas situacdes, existiam varios
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graos com argila aderida em cavidades rasas e nol@$y e argila aderida nas
superficies dos minerais (Sabedot e Sampaio, 2002).

Os ensaios de atricdo dos minérios de ferro (hehgtethita) realizados por Queiroz
(2003) contemplavam pH da polpa do ponto de meispedséao (5,3 a 5,8) e de maior
dispersao (pH 9,8). O pH foi alterado pela adigdsalucédo de NaOH a 5%. Os tempos
de agitacéo experimentados foram de 5 e 20 minAtostacao foi fixada em 800 rpm.
O percentual de solidos fixado em 40%. Queiroz 320fdncluiu que, no ponto de
maior disperséo, as lamas apresentam maior grébhedacdo a medida que aumenta o
tempo de atricdo, independente das caracteristicasiineral. No ponto de menor
dispersdo, o aumento do tempo de atricdo influiraesltados de formas distintas para
hematitas compactas (especular, lamelar e granelgrosas (hematita martitica e
goethita), possuindo materiais terrosos em seuwsspomtersticios. O grau de liberacdo
das argilas das hematitas compactas foi maior cammeento do tempo de agitagdo. O
aumento do tempo de atricdo de hematitas porosesooa a coagulagdo da polpa ou
até mesmo a nao liberacédo das argilas quando enteat de poros ultrapassa 39%. A
Tabela 4 resume os valores 6timos para as varideeddricio em cada caso. Em todos
0s casos citados, a atricdo foi realizada no phh@er dispersdo das particulas.

Vistos os exemplos de atricdo dos minérios de tostarcdo e ferro, pode-se afirmar
gue sua eficacia depende do grau de dispersadmta pempo de residéncia do minério
na célula de atricdo, percentual de sdélidos naapelpbem menos da rotacdo do
agitador. Nos trés casos mencionados, a rotacéadplfoi fixa e minina de 73 rpm,
em aplicacéo industrial recentes, e maxima de 1rP@0 em teste em escala piloto. A
rotacdo sera uma variavel importante no que dipeits a poténcia absorvida pelo
sistema (Botelho, [ca. 2009]). A disperséo, no @ntaé relevante quando se trata da
remocao das lamas, quer na condi¢caslolee coating quer na forma de incrustagdes

em particulas porosas.

Tabela 4: Variaveis da atricao

Minéri Rotacao Tempo de Atricao Percentual de Sélidos
inério :
(rpm) (min) (%)
Fosfato 73 15 60
Zircao 1000 30 70 a80
Ferro 800 20 40
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3.2.4. Avaliagdo dos efeitos da atrigao

Os parametros mais adequados para a atricdo getals@ selecionados em funcdo da
eficiéncia na remocédo das lamas das particulasramnelrata-se da comparacdo da
guantidade de lamas antes e depois da atri¢ao.

Sabedot e Sampaio (2002) fizeram a qualificacatoea subjetiva, pela observagao
em lupa binocular da quantidade de argila aderogagados dos produtos da atrigcéo.
Graos com argila aderida em cavidades rasas enplagy e com vestigios de pelicula
sobre o gréao, conferindo opacidade, foram classliie como atricdo regular. A
presenca de graos com argila aderida apenas emadgravidades profundas, mas sem
opacidade, possibilitou afirmar que a atricdo foa.bA atricdo foi 6tima quando os
gréos estavam completamente liberados da argdanesaperficies brilhantes.

Uma segunda quantificacdo experimentada foi atrdeémalise quimica do produto da
atricdo antes e depois da etapa de concentragaca éinalidade de medir a reducao do
teor de contaminantes no produto final. Sabedoarapg@io (2002) mediram todos o0s
contaminantes do pré-concentrado de zircdo, nanentaonstataram que o método
mostrou-se inadequado. Isso porque as diferencie es teores da maioria dos
contaminantes antes e depois da atricao foramestmnsiderados coincidentes com 0s
da "margem de erro" do processo analitico. QudR693) mediu, principalmente, os
teores de Fe, SiOe AlL,Os para verificacdo dos indicadores de performance n
processo de concentragdo.

O desempenho da flotacdo foi mensurado pela reac@ermetalirgica e indice de
seletividade. A recuperacdo metallurgica traduz mgam@ente a quantidade do
elemento Util que estava na alimentacdo e estémieeso concentrado. Quanto maior
esse valor, melhor. O indice de seletividade, aomdoproposto por Gaudin, indica a
melhor relacdo entre teor e recuperacdo. Teoricenesse indice pode variar de 1,
guando ndo ha separacao, @téNa pratica, os valores estdo, em geral, entre4@ e
(Valadéo e Araujo, 2007).

A recuperacao metalurgica € calculada pela equ@cEp

31 rR=227 100
a(c-r)

R = recuperacao metallrgica
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a= teor do elemento 0til na alimentag&o
c= teor do elemento Util no concentrado

r=teor do elemento util no rejeito

O indice de seletividade de Gaudin é obtido pelagdp (3.2)

3.2) Is= |2XT2
R, xT,

Ri1= recuperacao da espécie 1 no concentrado

IS = indice de seletividade

R,= recuperacédo da espécie 2 no concentrado
T1= recuperacédo da espécie 1 no rejeito

T,= recuperacédo da espécie 2 no rejeito

A avaliacdo da atricdo experimentada, com sucgssoQueiroz (2003) e Sabedot e
Sampaio (2002) foram: microscopia eletronica deedarra e a microssonda com
microanalisador EDS associado, para o caso do imimr ferro e a qualificacédo

subjetiva pela observacdo em lupa binocular datglzate de argila aderida aos gréaos
do pré-concentrado de zircdo atricionados.

Supondo que a atricdo possa remover as lamas geaghem os poros de um grao,
entdo seria possivel medir o volume dos poros atgetepois da atricdo. A medida do
volume dos poros pode ser realizada pela técnsendelvida por Brunauer, Emmett e
Teller, conhecida como B.E.T., que inclui a fornrtagde uma monocamada de
moléculas de gas sobre a superficie do sof@lqrincipio da condensacao capilar é
aplicada para avaliar a presenca de poros, o votlenmoro e distribuicdo de tamanho
de poro. Essa técnica se basea na medida diretalaime das particulas, incluindo o

esqueleto e os poros intra-particulares e exclugsgda porosidade inter-particular. Os
poros podem ser conectados ou isolados dependeadpedneabilidade de um

determinado fluido de intrusdo, em uma dada presg@@ando analisados em

picndmetro. Uma particula pode apresentar poracdombectados quando analisado

utilizando gas hélio, que tem poder de penetragditonalto, e poros isolados, com o
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mercurio, que tem tensao superficial muito altai@dpoder de penetracgd&chneider

et al., 2005).

Outra forma de medir a porosidade em particulasréneio de analise de imagens e
somente pode ser aplicado quando uma das fasesnjf@®sndo tenha porosidade
conhecida, como é o caso da mistura de hematits@@om quartzo (porosidade zero).
Este método pode ser considerado um método indigetatiliza um padrdo de
calibracdo. Existe limitacdo para andlise qualitatiia porosidade de grédos. Apenas
poros grandes podem ser observados por microseo@inalise de imagens. Poros
pequenos sao observados no microscopio Gticosguns a profundidade de campo é
menor do que a profundidade do poro. Microscopiesanicos possuem profundidade
de campo maior que dos microscopios oticos. (Sdengit al., 2005). A International
Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) clagsf os poros segundo seu
tamanho em: microporos — largura menor que 2 nm2®W; mesoporos - largura
interna entre 2 nm ou 20 A e 50 nm ou 500 A e; opamos — largura maior que 50 nm
ou 500 A (Pena et al., 2008).

A caracterizacdo de minérios de ferro e de lamal [ger feita por espectroscopia de
refletancia difusa, método bem sucedido para ifleatéo e quantificacdo das
principais fases presentes no minério de ferros&l@sétodo, a andlise pode ser feita
com a fracdo abaixo de 100# (0,15 mm). Os teoresmda fase mineraldgica contendo
ferro sdo calculados com o uso das areas relatibidas nos ajustes dos espectros
Mossbauer e os valores de ferro total obtidos polisenquimica. Outro método é a
microscopia de luz refletida que se baseia na genia e identificacdo de
aproximadamente 500 particulas. O método possildientificar goethita, caolinita,
hematita, gibbsita, quartzo, especularita e magtitauma amostra de minério de ferro.
(CARIOCA et al., 2011).

Outras maneiras de identificar as fases seriamradffitacdo de raios-X, analises
quimicas ou microscopia optica. No entanto, Saet@andéo (1996) apud Queiroz
(2003) atestaram a impossibilidade de quantificdase terrosa” (lamas) por difracéo
de raio X, analises quimicas ou microscopia Op#idegaram o fato de a “fase terrosa
ser bastante rara, de tamanho muito pequeno aléemder a ocorrer em microporos de
fases majoritarias e ndo apresentarem morfologieat{Santos e Brandao, 1996 apud

Queiroz, 2003). A difracédo de raio X é uma técnitkzada para identificacdo mineral,

25



porém é raramente empregada para a quantificagéode efeitos que interferem na
intensidade dos picos, como efeitos de textureerftacéo preferencial), estresse e
tamanho do cristal (Jenkins e Snyder, 1996 apum¢aet al, 2011).

3.3. Dispersao e coagulacao

A dispersdo é uma condi¢do importante para remdgddamas aderidas as particulas
dos minerais submetidos ao processo de flotacaticias coloidais tendem a se
depositarem na superficie de particulas maiore®mwoar agregados entre si (Baltar,
2008). A eficacia da atricdo dos minérios de fasfaircao e ferro depende da condicao
de dispersédo dos minerais (Barros, 1996; SabeSatrgaio, 2002; Queiroz, 2003). As
particulas sélidas tém a tendéncia de interagirem @ns de oxigénio da agua e
adquirem uma carga elétrica superficial (Coelh®920podendo apresentar um excesso
de carga positiva ou negativa. Essa reacdo quiatocae mais facilmente em meio
agquoso porque o oxigénio dissolvido em agua tenomaividade que o0 oxigénio na
fase gasosa, devido & presenca de formas atémitésicas de oxigénio O e ©
(Glembotski, 1972 apud Pereira, 2004).

Trés diferentes mecanismos contribuem para o saergondesse excesso de carga ha
superficie de um mineral: cristais i6nicos, hidtata da superficie e substituicdo
isomorfica (Shaw apud Baltar, 2008; Lyklema, 19 @rett, 1988).

Os cristais i6nicos sdo formados quando em comano um liquido polar, como a
agua, espécies ionicas da superficie do mineralosigligram para a solu¢cdo, ao mesmo
tempo em que alguns ions da solucdo podem adssevea-superficie do sdélido até que
seja atingido o equilibrio eletroquimico do sisterApds o equilibrio, a superficie
sélida apresenta geralmente carga negativa, dévidaior probabilidade dos cations a
hidratacdo e sua permanéncia na fase aquosa.

A superficie hidratada do mineral hidrofilico ddgem aos grupamentos acidos’Yte
basicos (OH, que séo dissociados em funcdo do pH da suspeAsi@mizacdo dos
grupos acidos da origem a superficie com cargatinaga ionizacdo dos grupos
bésicos resulta em superficie positiva do mineral.

A substituicdo isomorfica de um cétion de maio€waala por outro de menor valéncia

na estrutura cristalina de alguns minerais indue@essidade de incorporacdo de um
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terceiro cation para estabelecer a neutralidadecaléEm contato com a agua, esse
terceiro cétion é dissociado deixando a superfioienineral negativa. A resultante das
forcas da interagcdo entre as particulas do mingedérminara sua dispersdo ou
agregacado. Se a resultante das forcas tende arafas particula em relacéo as outras,
tem-se a dispersdo. Quando a resultante das @ gadgracdo entre as particulas sélidas
ocorre a agregacao, podendo ser ela por aglomeregaigulacdo, agregacao hidrofoba
ou floculacéo.

Os fendmenos de dispersdo e agregacdo ocorremepasceolidos, quando apresentam
energia livre superficial, necessitam interagir conrmeio a fim de abaixar o seu nivel
energético. Coelho (2009, p.26) lembra que “a fgdonade agregados estaveis ocorre
através das ligacdes quimicas, que podem ser wigacovalentes”. O excesso de
carga na superficie de um mineral em meio aquosorigém ao conceito da dupla
camada elétrica.

A teoria da dupla camada elétrica foi desenvolvma Helmholtz, em 1879 e
aprimorada por Gouy (1910), Chapman (1913) e posteente, por Stern (1924). Em
sintese, uma das camadas tem excesso de carg@gpasia outra, excesso de cargas
negativas, de forma que a dupla camada elétricap aom todo, é eletricamente nula

(Baltar, 2008). Na Figura 15, é apresentado um toqura a dupla camada elétrica.

Superficie
Flano Interno de Helmholtz

Flano Externo de Helmholtz
// Flano Zeta

— @ ®
@ @ @4—— Co-fon
— @

- ﬁa da de Stern C — Contra-ion
Miheral GQ @ Camada de Gouy
= ® ©
@4 Adsorcdo Especifica

§@® ® &

(0

0101010

Molécula de Agua

Figura 15: Modelo dupla camada elétrica na superficie de dlides
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Fonte: Adaptado de Baltar, 2008.

Junto a superficie do sélido predominam as molécda agua e algumas espécies
ibnicas, que dependendo de sua natureza quimicag ahantém por meio de uma
adsorcéo especifica. O centro de carga dos iomsvadiss especificamente constitui o
Plano Interno de Helmholtz. O centro de carga dos Bolvatados constitui o Plano
Externo de Helmholtz. A Camada de Stern compreenegpaco entre a superficie do
sélido e o final da camada onde 0s contra-ionss (émm sinal contrario da superficie)
estdo em posicoes rigidas em relacdo ao solidtée sgjeitos a interacdes especificas
elou eletrostaticas. A interacdo eletrostatica est@pre presente, ao contrario da
especifica que possui natureza seletiva (Balt@3R0

Na Camada de Gouy, os ions estdo em movimentabdofigencia da energia térmica,
formando uma camada difusa. As forcas ocasionaglasemergia térmica e as forcas
eletrostaticas sdo da mesma ordem de grandeza.nt@sagdes especificas séo
despreziveis devido a distancia da superficie tidcs(Baltar, 2008).

Baltar (2008) distingue trés tipos de ions que podstar presentes na interface soélido-
liquido: ions determinantes de potencial, ions@§pes e ions indiferentes.

fons determinantes de potencial sdo espécies ®qgieatém a possibilidade de transitar
da fase liquida para a fase solida e vice-verggeratendo das condigbes eletroquimicas
da suspensdo e da espécie mineral em questdao (Bridgar apud Baltar, 2008;
Fuerstenau, 1982). No caso especifico dos oOxidesespécies He OH séo
determinadoras de potencial e sua concentracaondesea o excesso de cargas na
superficie do solido. Os Oxidos tendem a apresenierficie positiva em meio acido
(altas concentragdes dé)He negativa em meio alcalino (baixas concentragéed).
Dai a importancia do pH na formacdo da carga e&ttos minerais 6xidos. Quando a
concentracdo desses ions é tal que resulte naalmagéo da carga elétrica na
superficie do mineral, diz-se que a superficie estdseu ponto de carga zero e o
potencial € nulo.

fons especificos sdo aqueles com afinidade quipdcalgum componente do mineral
e, portanto, formam um composto quimico na superfio sélido. Eles também podem

adsorver-se por atracado eletrostatica.
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fons indiferentes s&o aqueles que estdo sob acdorghes eletrostaticas e como tal
nunca fardo parte na rede cristalina do solido. Gmnintuito de prevalecer a
neutralidade elétrica, os ions com carga conteda superficie do sélido sédo atraido.
Esses ions estdo sempre solvatados e movimentantse a Camada Externa de
Helmhotlz e a Camada de Gouy.

Esses ions podem ou ndo alterar o potencial zefaotencial da superficie do mineral.
A concentracdo de ions determinantes de poteritéaha potencial da superficie e o
potencial zeta. A concentracdo de ions indifereimélsencia apenas o valor do
potencial zeta. Os ions indiferentes, por atracBtrostatica, se aproximam e
compactam a dupla camada elétrica. A presencandeadsorvidos pode ser notada pela
diferenca entre o potencial da superficie e o mieneta (Baltar, 2008).

O exemplo ilustrado na Figura 16 mostra como adadife soda (NaOH) pode alterar a
interface formada pela superficie de uma hematitaéagua. A molécula de NaOH, em
meio aquoso, libera OHions determinantes de potencial dos 6xido, corma@&so da
hematita (Fg0s).

/

Superficie Hematita

/ Plano Zeta

Superficie Hematita

/ Plano Zeta

gle o 5@
S o Adicgo de OH ®) (+)
Ol ® “® ®
3 @ ¢l @
Ol® T @ o @

Figura 16: Alteracédo do potencial eletrocinético da hematétka adicdo de NaOH
Fonte: Adaptado de Baltar (2008)

O grupamento OHreagira com 0s cations livres no meio aquoso. €2ss0 de carga

positiva no meio serd menor e, portanto, menorrgafeletrostatica atuando sobre a

superficie da hematita, acarretando em diminuigdigatencial zeta. Assim, menos

cations serdo atraidos para a superficie do mijneiiadinuindo o potencial da

superficie. Por outro lado, caso a quantidade tlensdlivres no meio aquoso aumente,
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maior quantidade de carga negativa estard na stipedo mineral, elevando o

potencial superficial e o potencial zeta.

Alguns ions que ndo sdo determinantes de potempcdem apenas provocar a
compressdo da dupla camada elétrica, elevandoem@alk zeta, mas nao alterando o

potencial da superficie do mineral como representadFigura 17.

Supetficie Hematita Superficie Hematita
Plano Zeta
/ / Plano Zeta

Ol ® O ®

@ @ Adicdo de ions n&o @ @ @
@ determinantes de @

@ @ @ potencial @ @ @
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o
=1
=
o
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Depois

Figura 17: Alteracdo do potencial zeta da hematita pela adigdions ndo
determinantedo potencial

Fonte: Adaptado de Baltar (2008)

Particulas finas suspensas em meio liquido esfédasuas forcas atrativa de London-
van der Waals e a forca repulsiva da dupla cam#éetaca, energias de interacao
normalmente consideradas influentes na agregadéperséo de lamas (Lu et al., 1997
apud Pereira, 2004). As for¢cas de London-van deal$\{zara duas particulas de mesma
natureza, em meio aquoso, sdo sempre atrativaa. feigm depende da natureza da
particula, do meio e da distancia entre as paaticabmente. O efeito resultante da
interacdo entre as duplas camadas elétricas décytast com cargas superficiais
idénticas € a repulsdo. A intensidade dessa irdterdepende da distancia entre as
particulas, do potencial de superficie e, em mui@sos, do valor do pH do meio
aquoso. As interacdes elétricas, também possieeasaohtecer, dependem da natureza e
concentracdo do eletrélito, porém, na existénciaatga superficial, independera da
natureza da particula (Lyklema, 1989 apud Lins andidn, 2000).

O grau de estabilidade dos finos é determinado neslaitante das forcas de atracéo e

repulséo, consolidada na conhecida teoria DLVO r&fieréncia a Derjaguin-Landau e
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Verwey-Overbeek, duplas de cientistas russos entletes, respectivamente, que nos
anos 40 desenvolveram independentemente essa. tédrigrocedimento consiste
essencialmente em calcular a energia livre totahtdeacdo em fungédo da distancia de
separacao entre as particulas (Lins e Adamian,)2000

Segundo Lins e Adamian (2000), supondo-se a apepdm de duas particulas, de
acordo com a teoria DLVO, a energia total de irg@oa(\f) é a soma da energia devida
as forcas de van der Waalsy(e a energia devida as forcas elétricas de rep(i{43.

As expressbes paraywe Ve sdo definidas para o caso de particulas idénticas
diferentes. A expressaao,\depende a constante de Hamaker, caracteristiccathria,

e da geometria do sistema. Quanto maior o val@odatante de Hamaker, maior sera a
atracdo entre dois corpos de mesma natureza. Aessdm ¥ esta em funcédo do
potencial zeta e da espessura da parte difusapla camada elétrica das particulas. A

Figura 18 ilustra uma curva tipica dessas equacdes.

T repulsdo (+) Ve

A~ ————

MS

Vo

atragéo (-)

ME,

Distancia entre particulas
Figura 18: Teoria DLVO cléssica: curvas de energia de intevagn funcéo da
distancia de aproximag&do mutua de duas particulas.
Fonte: Lins e Adamian, 2000, p. 07.

No ponto de minimo primario (MP), a distancia eratseparticulas é muito pequena e

possibilita que as particulas se agreguem de formegersivel, normalmente. Pode
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também ocorrer o minimo secundario (MS) em solueletsoliticas concentradas e/ou
com particulas relativamente mais grossas. Nessgo,p@corre uma agregagao
(atragdo) mais fraca, facilmente desfeita por um#ag@io moderada, causando a
redisperséo do sistema (Lyklema,1989 apud LinsaAain, 2000).

A teoria DLVO estendida ou teoria X-DLVO, como ooprio nome sugere, € uma
extensdo da teoria DLVO classica. Nela, admite-gmssibilidade da existéncia de
forcas adicionais referidas comumente como forgasiterais. Essas forgas surgem do
estruturamento das moléculas do liguido quandcs estééo confinadas entre duas
superficies préximas. Em meio aquoso, entre swpesfihidrofilicas, existem forcas
estruturais repulsiva com intensidade dependendpalode hidratacdo das superficies.
Superficies hidrofobicas tenderdo a serem atra@dasa intensidade estara sujeita a
hidrofobicidade da superficie (Israelachvilli e Ma@gan, 1988 apud Lins e Adamian,
2000). Os dispersantes tém funcao especifica enatossentido de provocar o aumento
da repulsdo eletrostética ou a estabilizacdo eatéritre as particulas. A maioria dos
dispersantes sdo também depressores (Bulatovi@).2B0exemplo de depressor com
funcao de dispersante é o carboxilmetilcelulose.

O carboximetilcelulose € um polimero aniénico neitensamente utilizado na flotacao
de minerais. Ele é obtido pela reagédo do &cido wlormacético ou seus sais de sodio
com celulose alcalina. Carboximetilcelulose é fadmd com pesos moleculares
variando de 50.000 a 800.000. Exibem propriedatienaghnte depressora para alguns
minerais (Bulatovic, 2007) e dispersante para cénorde ferro (Totou, 2010). A figura

19 mostra a estrutura do carboximetilcelulose.

o oH CH,OH
_ /?—f\ Hoo# o A
_\C! OH H \Ca" \C/H \C’/.}—
AN / \‘o \\(I)H W/ n
€—0 C——p
CH,OCH,COONa [l-l OCH,COONa

Figura 19: Estrutura do carboximetilcelulose
Fonte: BULATOVIC, 2007
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O poliacrilato, amplamente utilizado para a de@este silicatos ativados com cations
(Bulatovic, 2007), foi experimentado por Souza @8#ud Totou, 2010) para disperséo
de lamas no minério de ferro. Os poliacrilatos samais novo grupo de polimeros
anibénicos, e tém aplicacao limitada. (BulatovicQ20. A figura 20 mostra a estrutura

do poliacrilato.

—CHJ—{FH—
O—Na

n

Figura 20: Estrutura do poliacrilato
Fonte: Bulatovic, 2007

Os dispersantes ganham importancia quando a flotagé@alizada em meio acido. Os
reguladores de pH podem ser acidos (sulfarico otidzico) ou bases (hidroxidos de
calcio, magnésio, sédio e carbonato de sédio,. gchidroxido de sédio (conhecido
como soda caustica) caracteriza-se por propicardgs variagbes de pH em pequenas
dosagens na faixa alcalina (Baltar, 2008).

Para Bulatovic (2007), os dispersantes sao utiigguhra prevenir o fendémeno slane
coatingquando existem lamas na polpa e agregacao dasupestfinas ou minerais de
ganga durante uma floculacao seletiva. Argilo-naretém diferentes propriedades de
superficie em comparacédo com particulas maioreekgao ao potencial energético.
Os dispersantes podem ser polimeros organicos mpasios inorganicos. Amido,
dextrina, lignina e éter glicélico sdo represergarmtos dispersantes organicos. Silicato
de sadio e polifosfato de sédio sdo exemplos geediantes inorganicos.

Os reagentes inorganicos atuam principalmente aam@ém a carga da dupla camada
elétrica, adsorvendo na superficie das particui@ves de pontes de hidrogénio ou
adsorcao quimica. Krishnan e Iwasaki (1984) mamtnaque a adicdo de silicato de
sodio pode neutralizar os efeitos adversos d&” @m suspensio na dispersdo do
minério de goethita e quartzo. O potencial zetairdimconsideravelmente com o
aumento da concentracdo de Caevido a adsorcdo do Cana superficie do quartzo,
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indicando que os ions Caatraem os anions silicato, mas n&o o suficienta @ievar o
potencial zeta ao nivel da solucdo sem"CAumentando a concentracgéo de silicato de
sodio, na auséncia de Cao potencial zeta do quartzo e da goethita deenesc
indicando que os ions silicato agem como ionseneliites desses minerais.
No caso do amido, forcas columbianas atuam entresuperficies do mineral e
moléculas desses dispersantes dificultam a adsoeg@ada por interacdes ndo-idnicas.
A adsorcdo das moléculas do polissacarideo é pldasid por pontes de hidrogénio.
Tais conclusdes foram viabilizadas a partir de stigacao sobre a adsor¢cdo de amidos
em hematita e quartzo (Balajee e Iwasaki apud Builgt2007).
A existéncia de forcas eletrostaticas na adsoredargilas na superficie dos minerais €
devido a atracdo das cargas opostas (Jewet e Pe#asapud Bulatovic, 2007; Plaskin,
1965). Os minerais com recobrimento de argilas mé&oos propensos a formar um
sistema disperso, porém, isso dependera do poteseiasuperficie das lamas em
diferentes ambientes.
Existem trés diferentes formas para dispersédoaiaad (Bankoff, 1943 apud Bulatovic,
2007):

* remover as cargas positivas por transferéncia@ems ou adicdo de NaOH;

* neutralizagéo, carregando positivamente, com adsate anions de Cl

» adicionar argilo-minerais com cargas opostas.
A acdo de dispersdo de polimeros ndo esta assogiatisorcdo do polimero em
particulas maiores no caso de quartzo e 6xidosedlalade, o polimero proporciona as
condicbes para que as argilas sejam mantidas dapeNa pratica, os amidos
modificados sdo bons dispersantes de lamas datgjlimas ndo sao eficazes para a
dispersao de argilas caulinita-ilita.
As lamas liberadas dos poros dos minerais na e@@dricdo tenderam a retornar para
a superficie dessas particulas ou formarem agregattoe si apdés adquirirem carga ao
reagirem com ions de oxigénio da agua. O disparsafta modificando a carga
seletivamente a fim de evitar a atracdo entre qudal. Industrialmente, € comum a
utilizacdo de soda céaustica como € conhecida popetde o hidroxido de sodio
(NaOH). Por se tratar de uma base, o hidréxidoddésmodifica o pH da polpa. Isso

implica em menor presenca de ions de oxigéniodiwgeportanto, menor potencial
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elétrico na superficie de alguns minerais, que quar vez, praticamente deixardo de
atrair particulas de carga oposta, no caso as lamas

Totou (2010) mostrou que houve aumento no niveéstabilidade da suspensdo do
minério itabiritico na fracdo —0,15 mm (58,69% Re)lizando dosagem de 900 g/t de
hexametafosfato de sodio e mantendo o pH em 9®0aclicdo de hidroxido de sodio.

O menor nivel de dispersao da polpa ocorre em @bl &,5,80. Esse fato confirmou o
mecanismo de atuacdo desses reagentes no sentigwom@ver um aumento e

manutencdo da carga elétrica na dupla camadacalé@fte envolve as particulas em
uma suspensdo. O hexametafosfato de sédio é umfosfata com estrutura

caracteristica ramificada como mostrado na Figlira 2

Hexametaphosphate
PO
Figura 21: Estrutura do hexametafosfato
Fonte: Bulatovic, 2007

Sao reguladores importantes. Em solucédo, metafssfém uma reacdo neutra e sao
relativamente estaveis a temperatura ambiente.|l&rada temperatura, cerca de 60° C,
hidrolisam em ortofosfato. Em solugéo alcalinadeseompdem em polifosfatos. O pH
desta solucdo € de cerca dé6ér causa de uma reacado acido fraco, o hexamettfosf
de sodio reage com cations de metais bivalentes.pfdaenca de oxigénio, o
hexametafosfato de sédio lentamente se decompdgirefosfato e ortofosfato. A
principal caracteristica desse grupo de reagentesaéga negativa (R®) e a ponte de

oxigénio. O hexametafosfato de sédio é usado cogpoedsor de sulfuretos de ferro e
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sais minerais alcalino-terrosos durante flotacdo ndeérios de cobre-molibdénio
(Bulatovic, 2007).

3.4. Planejamento de Experimentos

Planejamentos experimentais baseados em prinogsiasisticos permitem extrair do
sistema em estudo o maximo de informacédo util, fdaeum numero minimo de
experimentos. Nesses experimentos, todos os fataresn ao mesmo tempo, ou seja,
todas as combinacdes possiveis dos niveis doggas@o investigadas, sendo possivel
observar a interacdo entre os fatores. Sao raraguagdes em que dois fatores atuam
de forma realmente independente.
Os métodos de planejamento de experimentos pernméswiver problemas e tem
potencial de baixar drasticamente custo e redamipb de desenvolvimento de novos
produtos ou processos ( Montgomery e Runger, 26@8)em ser aplicados para:

* Identificacao de problemas do processo

» Desenvolvimento e otimizacdo de processos

* Avaliacdo do material e alternativas

» Confiabilidade e teste de durabilidade

* Teste de desempenho

» Configuracao de projeto do produto

» Determinacao da tolerancia do componente

Uma investigagdo experimental pode iniciar de umzagio de pouca informagao,
quando sequer se conhece a variavel mais imporpamnge o sistema em estudo ou o
conhecimento se limite a uma pequena experiénd@tcarou alguma informacao
bibliografica. Nessas condicoes, deve-se fazertnagem e descartar as variaveis nao
significativas. O uso do método proposto por Platicke Burman (1946) permite
estimar todos os efeitos principais com varianciaima. Uma desvantagem apontada
por Neto et al. (2010) é a complexidade das relagedére os contrastes calculados e os
efeitos de um fatorial completo, o que torna dificescolha de ensaios adicionais para

desconfundir os efeitos.
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Selecionados os fatores importantes, passa-sdiarayaantitativamente sua influéncia
sobre a resposta de interesse, assim como as giessiteracdes. Pode-se empregar
planejamentos fatoriais completos.

3.4.1. Planejamento Fatorial Completo 2k

Para K variaveis controladas, um planejamento itdtoompleto de dois niveis exige a
realizacéo de*2ensaios diferentes, sendo chamado por isso dejataento fatorial ‘2
Para fazer o planejamentt, 2leve-se escolher os niveis de cada variavel auparo
conhecimento disponivel sobre o sistema.

Todos os ensaios devem ser feitos em duplicatagséiraativa do erro experimental de
uma resposta individual. A extenséo desse errgpértante para decisdo da existéncia
ou ndo de efeitos significativos que possam sdéoudtios a acdo dos fatores (Neto,
2010).

A quantidade de experimentos necessarios parazee tian planejamento fatoriaf 2
completo aumenta rapidamente com o0 numero de fatoneestigados. Um
planejamento com oito fatores, por exemplo, exigli= 256 experimentos. Quando o
ndamero de fatores aumenta, crescem as chances driumnais deles ndo afetem a
resposta e 0 numero de interagdes de ordem altardarsignificativamente. Porém, na
maioria dos casos, essas interacdes sdo destiigdasportancia pratica (Neto et al,
2010).

Pereira (2004) utilizou planejamento fatorial coetpl * para avaliar a influéncia e
interacOes entre sete variaveis (valor do pH, orderadicdo de reagentes, dosagem de
sulfeto de sédio, de hexametafosfato de sédioptiagpilato, de carboximetilcelulose e
de Calgon) no grau de dispersdo do minério calamirChegou a conclusdo que os
reagentes hexametafosfato, calgon, poliacrilatcafoximetilcelulose apresentavam
maior influéncia na disperséo e as interacdes gqretda na resposta.

A analise dos resultados dos experimentos fatogiaisnduzida individualmente para
cada variavel resposta através do algoritmo desYatensiderando um determinado
grau de significancia. O algoritmo de Yates temtasincolunas quantas forem as
variaveis estudadas, sendo designadas por Y-1, .Y¥2n, onde n é o niamero de
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variaveis. O algoritmo de Yates é descrito por Mar{1976) e a memdéria de calculo
pode ser sumarizada na Tabela 5. As variaveis s&pR e R, séo réplicas do teste .

Tabela 5: Algoritmo de Yates

Testes Efeito Resposta Ri + Rip Y-1 Y-2 Y-3 DM
1 - Ru Rz Rit+Rp=1 N+ 1=y Yut Y=Y Y1t ¥Y22= Va1 Yar /2"
2 Ra1 Ra, R+ R =1, 3+ 14= Y12 Y3t Y14= Y22 Y23+ Y24= Y32 Yo !/ 2"
3 b Ras Rap Ra1 +Ray =13 f's+Tg =Yz Y15+ Y16 = Ya3 Yos+ Y26 = Y33 Yas ! 2"
4 ab Ra1 Raz Ru+Rpp=14 74+ Tg= Y14 Y17+ Y18= You Yor+ Yo = Yau Yaa ! 2"
5 c Rs1 Rs; Rs1 + Rsz =15 f2-T1=Yis Y12- Y11= Y25 Y22~ Y21= Y35 Yas /2"
6 ac Re1 Re2 Re1 + Re2 =15 T4-T3= Y16 Y14- Y13 = Y26 Y24+~ Y23 = Y36 Y3/ 2"
7 be Rz Rz R+ Ry =17 fe-T5= Y17 Y16~ Y15 = Yo7 Y26~ Y25 = Ya7 Yar /2"
8 abc Ra1 Re2 Rg1 + Rgy = 1g fg-17=Yag Y18~ Y17 = Y28 Yo8- Y21= Y38 Yas / 2"

O desvio-padréaost,) € calculado como sendo a razéo entre a diferméca (DM) e o
erro padréo da diferenca média (EPDM) para cad#adeiexperimental.

(3.3) Gca =DM /EPDM

O experimento tecnologico tem o desvio-padréo ¢UDju(cexy) Oe todos os

experimentos, dado por
(3.4) Cexp= v (R + Riz)zl 2 Deyp)

em quede,, € 0 numero total de graus de liberdade do expaton@&lo caso de trés
variaveis em dois niveis, tem-s,,=n = 2 = 8.
Assumindo que o erro padrao da média inferior (ERMgual ao erro padrao da média
superior (EPMS), tem-se
(3.5) EPMI = EPMS T5eyp/ Y
Logo,
(3.6) EPMD =V (EPMI? + EPMS)

No Anexo |, consulta-se @k, comde,=n =8 e 0 nivel de confianga escolhido,

Se ta > ten, entdo pode-se afirmar que a variavel ou interagds variaveis

correspondente € significativa, ao nivel de. 19 sinal que acompanha o valor da
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diferenca média (DM) indica que a varidvel respaaiaenta caso seja positivo e
diminui, caso negativo.

Em qualquer experimento planejado, € importantenga os residuos e verificar a
violacdo das suposicOes basicas que poderiam davatis resultados. A analise de
variancia considera que as observacdes sejam ndktoaltgomery e Runger, 2003).

Essa suposicdo deve ser verificada através do edameesiduos. Os residuos de um
planejamento fatorial desempenham um papel impertaa verificagcdo da adequacgao

de um modelo. O modelo de regressao para obtealoes previstos é

(3.7) Y =Po+P1 X1+ P2Xz+ P3Xz+P12 X1 X2 + P13 X1 X3 423 X2 X3 + P123 X1 X2 X3 +€

em que x, X2 e X representam os fatores A, B e C. O coefici@at®, Bz P12 P23 Pi3 e
B123580 estimados como sendo metade das estimativadaitos €3, € a média global.
Em muitas situagdes, no entanto, ndo se conheadagdo completa de todas as
variaveis que afetam significativamente a respds&sses casos, para ndo cometer
equivocos de excluir fatores importantes, convétadas maior nimero possivel de
variaveis, sem aumentar a quantidade de experiselsso pode ser feito através de

planejamentos fracionarios ou pelo método propostdlackett-Burman (1946).

3.4.2. Abordagem Estatistica de Plackett-Burman

Os planejamentos fracionarios propostos por R.lackett e J. P. Burman (1946) tem

como objetivo simplificar, diminuir a quantidade eeperimentos e tornar eficiente a
selecao de variaveis. A matriz construida por esgedo inclui todos os valores de N =
4K até 100, exceto 92. Sendo assim, o método em@etR, 16, 20, ..., n experimentos
para investigar simultaneamente até 7, 11, 15,..19n-1 variaveis, em dois niveis,

superior (+) e inferior (-). Os efeitos principale cada variavel sdo determinados
individualmente, admitindo-se que os efeitos deragdo sdo despreziveis. Embora
num planejamento com n experimentos seja possistlda até n-1 variaveis,

recomenda-se que 0 numero de fatores reais na@passe n-4, para que os demais
graus de liberdade restantes fagcam o papel devearitnertes ou ficticias para estimar

0 erro nos valores calculados para os efeitosiparsec(Neto et al., 2010).
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O uso do planejamento de experimentos propost®lackett e Burman (1946) aparece
como uma técnica bem sucedida na escolha eficeme precisdo da selecdo de
varidveis importantes de um dado processo. Samtat €2010) relatou a aplicacao
dessa ferramenta no estudo das variaveis: por@ntalg solidos, concentracdo de
acido sulfarico, temperatura e tempo de reacdoshade de obtencdo de niquel por
lixiviagdo. Carvalho (2010) aplicou o método decR&t-Burman para identificar a
importancia das variaveis: tempo, inclinagdo, vad@odgua, massa e agitacdo na
separacdo magnética no Tubo Davis.

Para aplicacdo do método, determinam-se quantadveer serdo estudas e entéo,
escolhe-se 0 bloco mais adequado. Por exemplo,0coblle 12 experimentos é
adequado para avaliar 8 variaveis, sendo 4 vagéuicias. A Tabela 6 apresenta o
bloco proposto por Plackett-Burman para 12 experio®e(N = 12). No caso de haver
apenas oito variaveis, utiliza-se apenas as oitogimas colunas da matriz (Plackett e
Burman, 1946).

Tabela 6: Modelo de Plackett-Burman para 12 experimentos

Variaveis

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

1 + + - + + + - - - + -

2 + - + + + - - - + - +

3 - + - - - + - + +

4 + - - - + - + + -

E 5 + + - - - + - + + - +
é 6 + - - - + - + + - + +
g)_ 7 - - - + - + - + + +
) 8 - - + - + - + + + -
9 - + - + + - + + + - -

10 + - + - + - - -

11 - + - + + + - - - +

12 - - - - - - - - - - -

Fonte: PLACKETT e BURMAN, 1946; MARTINS, 1976 e NETO, SEGMINIO E
BRUNS, 2010.

Uma anadlise do bloco construido na Tabela 7 mosteadurante 12 testes as variaveis

aparecem seis vezes tanto no seu nivel superiortayuaferior. O efeito de uma
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variavel (ficticia ou ndo) na variavel respostg) @ma diferenca entre a soma dos valores
da resposta para os N/2 testes em nivel superigy éRa soma dos valores da resposta
para N/2 testes no nivel inferior (R
(3.8) m=(Zri - Zriy )/ N
Como exemplo, o efeito da variavel 5 sera estinpanto
Ms=(rL+h+rg+TIg+Tg+y-I3-I— s I— ho 2)/12 , ondeiré o resultado do i-
ésimo experimento de uma determinada variavel dazna
O efeito apresentado por uma varidvel ficticia deee zero. Esse ndo é o erro
experimental. A variancia devido ao erro pode semada pela equacéao
(3.9) s2=4K(MZ1+ M2 +...+ Mk1)/(4K—-n—-1)
No caso de haver oito variaveis, a variancia deamerro sera dada por
(3.10) s2=12 (M m3o+ m3,)/(12-8-1)
(3.11) s2=12 (m* m3o+ m3;)/ 3

E a variancia do erro sera
(3.12) m=g2=s2/4K
(3.13) m=g2=(m% + m3p+ m3,)/ 3

O erro padréao (s) é calculado a partir da variancia
(3.14) s =\s?
A significancia de cada efeito pode ser deternanaelo testef,
(3.15) ta=m/s
Em geral, admite-se que uma variavel é signifieagpara um grau de confianca

superior a 95%.

3.4.3. Amostragem
A amostragem n&o se trata de uma simples técnicamoa. E um processo aleatorio,
possivel de introduzir erros. O lote a ser amostrddve ser o mais homogéneo

possivel, tornando exequivel a amostragem como ragegso exato de selecdo. Mas
geralmente os lotes sdo heterogéneos. O errod®t@inostragem é o somatorio do erro
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de amostragem propriamente dita e do erro de @efarda amostra primaria, para
obten¢éo da amostra final.

O erro de amostragem é o somatorio de sete erdependentes, resultantes do
processo de selecdo da amostra primaria, e provesje principalmente, da
variabilidade do material que esta sendo amostr@dofatores que contribuem para
ocorréncia de erros dessa natureza séo a nadomitéute da densidade ou da vazéo,
heterogeneidade de distribuicdo das particulaggdss periddicas da caracteristica de
interesse, massa da amostra, heterogeneidade tdbud}jo localizada, configuracdo
incorreta da delimitacdo da dimensédo dos incremnsemtrro na operacao de tomada dos
incrementos.

O erro de preparacdo é o somatério de cinco enwspendentes, provenientes das
operacdes de reducdo de granulometria, homogefeizacquarteamento a que a
amostra primaria € submetida. Influenciam nesseaeperda de particulas pertencentes
a amostra, contaminagdo da amostra por materranést, alteracdo néo intencional da
caracteristica de interesse a ser medida na amiosita erros ndo intencionais do
operador e alteracdo intencional da caracterigicateresse a ser medida na amostra
final.

Todavia, € possivel minimiza-los e, em alguns caslina-los, evitando os erros
sistematicos indesejaveis. Os procedimentos etagées da NBR ISO 3082 (2003)
visam minimizar os erros de delimitacdo de incrawermr extracdo, principalmente,
para o minério de ferro. Os erros de preparacéemaser minorados seguindo alguns
meétodos.

A preparagdo de uma amostra primaria envolve ofjesacde cominuicao,
homogeneizacdo e quarteamento, até a obtencdo dstranfinal, com massa e
granulometria adequadas para realizacdo de er{§&oes et al, 2004).

A reducdo da granulometria da amostra permitelmalinea com uma amostra de menor
massa. Essa reducdo pode ser obtida em britaderesaddibula (até 50,8 mm),
britadores conicos ou de rolos (de 50,8 mm aténin® ou moinhos (abaixo de 1,2
mm). A cominuicdo minimiza a segregacao granulacgforincipalmente em pilhas,
onde as particulas de maiores dimensdes tendelarasobre a superficie de deposi¢cédo

enquanto os finos tendem a se moverem apenasquoregamento.
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O erro ocasionado pela segregacdo pode ser minatsaees da homogeneizacao,
geralmente seguida da operagdo de quarteamentoonfodeneizagdo implica na
mistura de quantidades de materiais com a finatiddtornar uniforme a composicao
da porcédo de tamanho Q (Schofield, 1980). O quadato € a operacao de reducédo do
tamanho da amostra até a obtencdo da amostradimalmassa maior ou igual & massa
minima requerida para ser representativa. Parandiorar a massa minima, pode-se
aplicar a equacao geral de Pierre Gy (Luz et &420

Existem diferentes técnicas de homogeneizacaontegu@ento, dentre as quais pode-se
citar formacédo de pilhas cbnicas e alongadaszagti#io de quarteador Jones e mesa
homogeneizadora/ divisora.

O objetivo de formar uma pilha cbnica € obter umcfio onde a segregacao deve ser
simétrica em relacé@o ao vértice do cone. Depoiedéeito o cone, o vértice é achatado
para facilitar a divisdo em quatro aliquotas, sdguipis planos verticais que se cruzam
no eixo geométrico do cone. Duas fracdes em didg@tareunidas e as outras duas
rejeitadas. Se for preciso uma amostra menor regeteprocesso.

A pilha alongada € indicada tanto em laboratérim@dndustrialmente. O material
(amostra primaria) € distribuido em sucessivas dasmaom velocidade constante,
utilizando uma pa ou equipamento adequado. Ao fileaformacdo, o material das
extremidades da pilha deve ser retomado e distidb@io longo da pilha. Essa
recomendagcdo se faz necessaria, porque, segundee<Cla Ferreira (1996), as
extremidades séo depositos perturbados que néesegpam a media do lote e afetardo
o resultado da homogeneizacdo. A pilha é dividimlan@io no sentido longitudinal e,
posteriormente, em partes iguais no sentido trasakeAs partes sdo enumeradas
sequencialmente. O quarteamento efeito formandahgs pilhas conicas, uma tomando
as por¢Oes de indice impares e outra, as de ipdic® procedimento € repetido até a
obtencdo da massa minima requerida.

O divisor Jones € constituido de uma série de dias paralelas igualmente
distanciadas. No espaco entre duas divisoriaseenist fundo inclinado, de forma a
desviar o material que cai nesse espaco para unados do aparelho. E o amostrador
mais utilizado em laboratorios para material sétidoo (Luz et al, 2004).

A mesa homogeneizadora € um equipamento acionadanicemente que consiste de

uma calha vibratoria de vazao e altura de descamg@vel, que descreve uma trajetoria
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circular sobre uma mesa, sendo alimentada por lomAsmesa proporciona a formacgéo
de uma pilha de seccao triangular, que é dividilaym dispositivo constituido por
dois interceptadores triangular articulados e @gis pelo deslizamento do seu suporte
em um aro regulado.

Os métodos de quarteamento em cone e pilha alorg@@aentam como vantagem
utilizacdo de equipamentos de custo baixo e em dageequenos lotes de material de
alto teor ndo ha perigo de perdas significativaan@ desvantagem desses métodos
pode-se citar 0 numero consideravel de trabalhadarecessario, demasiadas
manipulacdes durante a operacao, dificuldade reng&b de um cone vertical e quando
0 cone € achatado pode ocorrer que o materialdinépice do vértice espalhe-se de

maneira irregular (Sampaio et al, 2007).
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4 . MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo, serdo apresentados os materiaist@dos utilizados para atender aos
objetivos especificos desse trabalho. Os procedosencluem coleta e preparacéo de
amostras, planejamento de experimentos, ensai@rigéo, deslamagem e flotacao,

todos em escala de bancada e caracterizagdo nigieeal

4.1. Origem e preparo das amostras

Foi utilizada amostra do minério de ferro hematifiernecida pela VALE proveniente
do run of minedas Minas Capitdo do Mato e Tamandua britado tndireente abaixo
de 35 mm. Essa amostra foi coletada a partir das@magem industrial.

A amostra industrial do minério britado € rotinelente composta por incrementos
coletados por amostrador primario automatico do tross Belt. Nos pontos de
amostragem, o intervalo de coleta de amostra € hasea conforme referenciado na
NBR ISO 3082 (2003), sendo que o fechamento dataagi®bal se da a cada turno. O
intervalo de coleta de incrementos que compde a@mé em funcdo da variabilidade
da qualidade do minério. O intervalo de amostragenelativamente curto. Quanto
maior a variagdo da qualidade esperada para oimjimgaior o nimero de incrementos
e menor o intervalo de coleta dos incrementos sédes a fim de tornar a amostra
representativa (NBR 1SO 3082, 2003). A amostra @rian constituida foi
homogeneizada e quarteada no laboratorio da VAlikzamdo o quarteador Jones.
Uma das porcbes da amostra resultante do quartéakeeservada por algumas horas
antes do descarte. A amostra para os testes dadzafai composta por essa aliquota
gue seria descartada. As aliquotas de descarta fetanidas no periodo de 173 turnos
de 6 horas, aproximadamente 43 dias, formando ateampara os testes. A Figura 22

representa a sequéncia para obtencédo das amostras.

Amostradores
Automaticos

Quarteamento
Mecanico

Quarteamento

Manual
Amostra Amostra
Priméria Testes

Figura 22: Sequéncia de amostragem

Amostra
Industrial

Lote
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A amostra para os testes totalizou 433 kg de nard&iferro com granulometria abaixo
de 35 mm. A preparacdo da amostra, realizada neoratisio de Tratamento de
Minérios da UFOP, incluiu a classificagdo por pearaento a umido em 0,15 mm
(100#), filtragem, secagem em estufa, homogeneaizagd pilha conica seguida da
formacdo de pilha alongada, a partir da qual a amdsi quarteada manualmente,

conforme mostrado na Figura 23.

(a) Pilha Cbnica (b) Pilha Alongada
Figura 23: Homogeneizagdo e quarteamento da amostra de mdeferro

Apenas a fracdo abaixo de 0,150 mm foi utilizadmb&ra essa fracdo pudesse ser
obtida por britagem e moagem em laboratério, néia secomendado. A intencédo dos
testes é simular o processo industrial em buscaealborias. A britagem do minério
poderia comprometer os resultados, uma vez quenestial, a partir do ponto de
amostragem, passa apenas por processos de cigssificendo o retido em 0,15mm
produto final e o passante, deslamado em hidrowsl@ concentrado por flotac&o.

O tamanho das amostras para testes deveria s@immanecomendada segundo a teoria
de Pierre Gy e igual & massa necessaria paraagi@dizias bateladas de testes.

A metodologia para determinagcdo da massa minimsspée o conhecimento prévio
de caracteristicas do material a ser amostrado.dé&nal, as teorias mais simples fazem
uma estimativa pessimista e implicam em amostrasedessariamente grandes” (Luz
et al, 2004). A teoria desenvolvida por Pierre (oramge varias caracteristicas

complexas de uma situacdo pratica de amostraggrorimacdes empiricas permitem
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que ela seja usada com relativa facilidade. Essmdolegia se aplica somente a
distribuicdes de Gauss (Normal) e considera queassando material a ser amostrado
(W) é muito grande, e a razao (1/W) tende a zemma&sa minima da amostra (w), em
gramas, pode ser calculada pela equacéo 1.
(4.1 w=(1/Sa®)d3*.Q.I.f.h
O material a ser amostrado é a amostra primarietadtd e analisada rotineiramente
pela mineradora. Neste caso, a estimativa do etab de amostragem expresso como
desvio-padrao (Sa) da amostra primaria foi 4,38%Fde(desvio-padrdo das 173
amostras industriais). Considerou-se o diametramaxd) das particulas no material a
ser amostrado igual a 0,15 mm, o fator forma daticoéas (f) igual a 0,5 (LUZ,
SAMAPAIO e ALMEIDA, 2004), o fator de distribuicé&me tamanho (h) das particulas
igual a 0,25 (para minérios que néo tiveram ossfimonovidos). O fator de composicéo
mineraldgica (Q) para a hematita foi calculada pelaacéo
(4.2) Q= x(100-x)[ »a/ 100 + (100-x)pg / 100]
onde,
X € o teor do mineral de interesse na amostra,emmal
pa € 0 peso especifico do mineral de interesse, em?g/c
ps € 0 peso especifico da ganga, em g/cm3
Para a hematita com 59,43% Fe, esse fator é igudl. 29,3 g/ cm3. O fator de
liberacdo () do mineral igual a 0,82, estimad@saguinte formula
(4.3) 1=V(d,/d)
onde,
d, € o didametro maximo das particulas que asseguaecompleta liberacdo do mineral
de interesse, em centimetros. Nessas condicoegssanminima recomendada € de
0,182 gramas. No entanto, sdo necessarios 2.0@0ntatkrial para realizacdo de cada
batelada de testes, conforme seré visto adiante.
Apés a obtencdo das amostras para os testes deadbanoi verificada a
representatividade e uniformidade dessas amostraparando-as a amostra industrial
da qual foi gerada. Essa avaliagdo consistiu enficzer se a série de resultados
pertencia ou ndo a populagdo ou mesmo localizaglemento estranho através do teste
de hipotese, ao nivel de confianca de 95%. Se eguaento ndo esta afetado por erros

grosseiros nem sistematicos, restam apenas ereasobs. Entdo, um grafico de

47



controle pode auxiliar na identificacdo de causgsee@ais, que levariam as amostras

para testes a ndo serem uniformes.

4.2. Planejamento de Experimentos

O planejamento dos experimentos foi dividido emsdetapas: pré-selecdo das variaveis
mais importantes utilizando a técnica de Placketitan e a investigacdo das variaveis
significativas do processo de atricéo através dueBmento Fatorial Completd.2

42.1. Plackett-Burman

O método proposto por Plackett e Burman (1946)tiizado na tentativa de fazer uma
triagem das variaveis do processo de atricdo #igtifas na recuperacdo metallrgica e
no indice de seletividade da flotacdo reversa doénd de ferro, estimando a
magnitude e a direcdo dos efeitos dos fatores.afaweis avaliadas foram: percentual
de sdlidos em massa nha polpa, rotacdo do impediiaaélula de atricdo, pH da polpa,
tempo de atricAo, dosagem dos dispersantes hexXasfata de sodio,
carboximetilcelulose, biopolimero 3M e poliacrilaths variaveis e seus respectivos
niveis sdo mostrados na Tabela 9, construida petinacdo de conhecimento e

informacdes a cerca do processo, proveniente diadpdifia pesquisada.

Tabela 9:Niveis e variaveis da atricdo para analise segthalckett-Burman

Variaveis Nivel

+ -
1 Percentual sélidos na atricdo PS % 70 30
2 Rotacao na célula de atricdo RO rpm 1.000 100
3 pH. na atricdo PH - 11 7
4 Tempo atricdo TE min 20 5
5 Dosagem Hexametafosfato de sodio D1 gt 1.200 300
6 Dosagem Carboximetilcelulose D2 glt 1.200 300
7 Dosagem Biopolimero 3M D3 gt 1.200 300
8 Dosagem Poliacrilato D4 gt 1.200 300

A escolha dos niveis para o percentual de sélidogrmbasado nos resultados das

pesquisas de Queiroz (2003), menor percentual aestreferéncias (40% de solidos em
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massa) e de Sabedot e Sampaio (2002), maior peat€B0% de sélidos em massa).
Os niveis para a rotacdo do impelidor da célulatdedo foram embasados no processo
de beneficiamento do fosfato (1000 rpm) e nos estul® Sabedot e Sampaio (2002)
(73 rpm). A variacdo no tempo de atricdo corredpoao melhor valor testado por
Queiroz (2003) e o maior valor (30 min) experimédotaor Sabedot e Sampaio (2002).
Sabendo que a dispersédo é tanto maior quanto miaisra do seu ponto 6timo de pH,
optou-se por testar os extremos, pH neutro (7)sedd11). Os tipos e as dosagens de
dispersantes foram escolhidos em funcdo de bomdtagss de pesquisas anteriores
(TOTOU, 2009; PEREIRA, 2004).

Para analisar as oito variaveis, foi utilizado adelo com 12 experimentos (N=12). No
caso em questdo, sdo oito variaveis, entdo sonwtdecolunas sao necessarias.
Selecionando as oito primeiras colunas, confornakcamlo por Plackett e Burman
(1946), obtém-se a matriz da Tabela 10.

Tabela 10:Planejamento do experimento segundo Plackett-Bupaematricao

Varidveis
Testes

*5Solidos Potagio p.-H Tempo Hexametafosfato Carboximetilcelulose Biopolimero 3M  Poliacrilato

1 70 1.000 T Z0 1200 1200 300 300
z it} 100 il z0 1200 300 300 300
3 30 1.000 1l 20 300 300 300 1200
4 70 1.000 1l 5 300 300 1200 300
5 it} 1000 7 5 300 1200 300 1200
g 70 100 T 2 1200 300 1200 1200
T 30 100 T 20 300 1200 1200 300
g 30 100 il 5 1200 1200 300 1200
3 30 1.000 T 20 1200 300 1200 1200
10 70 100 1l 20 300 1200 1200 1200
il 30 1000 il 5 1200 1200 1200 300
12 30 100 T 3 300 300 300 300

Os testes foram realizados em duplicata com aidendé¢ de apurar o erro. A ordem de

execucao dos testes foi aleatorizada através @oassim como os testes em duplicatas.
O método proposto por Plackett-Burman ndo pressgpéeos testes sejam realizados
em réplica. No entanto, para elevar a assertivideddenétodo, optou-se por fazé-las.

Foram aceitos apenas pares de testes que tiverarmenor que 5%. Considerou-se

como erro a razao entre o desvio-padrao e a meédiaé&plicas de cada par de testes.
Erros superiores ao aceitdvel implicaram na refetido teste. A recuperacdo

metallrgica e o indice de seletividade na flotdo&am as varidveis respostas.
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4.2.2. Experimento Fatorial Completo 23

Como sera mostrado no capitulo Resultados, os iexgeios de selecasdreening
experiment realizados pelo método proposto por Plackett-Burrfi946) se mostram
inadequados. Sendo assim, o numero de variaveisrefiizido com base nos
conhecimentos e informacdes a cerca do processdosbha revisdo bibliogréfica.
Optou-se por estudar o grau de influéncias dasweis habitualmente referenciadas
quando se trata de atricdo de particulas mineraiscidade de rotagdo do impelidor da
célula de atricdo, tempo de atricdo e percentuabtidos em massa. Os niveis de cada
variavel foram os mesmos considerados nos expetasei® selecdo. Foi realizado um
experimento fatorial completd',2com trés variaveis em dois niveis, descrito raelea

11, para as variaveis respostas recuperacéo ngital@ indice de seletividade.

Tabela 11:Variaveis dos experimentos fatoriais e seus niveis

Variaveis Nivel
+ -
Percentual solidos na atricdo A % 70 a0
Tempo atricdo B min 20 5
Rotacdo na célula de africdo C rpm 1000 100

A Tabela 12 apresenta o planejamento fatoriala2a a atricdo do minério de ferro. Os

testes foram realizados em ordem aleatdria com réypdisas.

Tabela 12:Planejamento fatorial®para a atricio do minério de ferro

Variaveis
Ordem % Solidos Tempo Rotacdo
4 30 5 100
3 70 5 100
6 30 20 100
2 70 20 100
7 30 5 1000
g8 70 5 1000
5 30 20 1000
1 70 20 1000

Foi aceito erro de 5% entre pares de réplica. @ndo erros superiores a esse, o teste

foi repetido.
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O resultado do experimento fatorial também foialat pela analise de variancia
(Montgomery e Runger, 2003). O planejamentpc®m dois niveis permite que trés
efeitos principais (A,B e C) sejam estimados, jor@ate com as interacdes de segunda
ordem (AB, AC e BC) e de terceira ordem (ABC). Alise de variancia foi realizada
com o auxilio do software Minitab e a determinagdas variaveis com efeito

significativo feita considerando 95% de confialtztie.

4.3. Testes de Atricao

Delineado o planejamento dos experimentos e detadas as amostras necessarias,
passou-se a execucao dos testes em escala de dareza$sarios para atender aos
objetivos desse trabalho.

Os testes de atricdo do minério de ferro foramizadbs utilizando uma célula de
atricdo gentilmente cedida pela Equipron. As célule atricdo promovem fluxo em
sentidos opostos, aumentando a probabilidade d&oadntre as particulas do minério
e consequentemente a limpeza da superficie ptw.&rcélula de atricdo tem cuba de
aco com visor transparente e capacidade de 1ds.lifPossui um eixo com dois
impelidores com pas em sentidos contrarios. A &aqia é variavel por inversor. A
velocidade de rotacdo estd compreendida entreQOHz G correspondendo a 0 a 1.750
rpm. A célula de atricdo € mostrada na Figura 26.

.

Figura 26: Célula de atricdo Equipron, 1500 cm3

51



Os testes foram realizados da seguinte forma.
Preparou-se a polpa de minério de ferro com o ptrak de soélidos indicado.
Considerando o volume util da célula de atricaolde litros e o teor de ferro da

amostra, calculou-se a massa de minério de feore@ume de agua pelas equacgdes a

seqguir:
Densidade do sélido (ds):  (4.5)ds= 100
' ' ~ (Fe*1,4297) N (100- Fe*14297)
526 265

. ) _ - %sol*Vp

Massa de solido (Ms): (4.6) Ms= [@6sol™ ds) — (%6sol™ V)
ds

. Ms
Volume de agua (Va): (4.7 Va=Vp- a4
Onde:

ds é a densidade do minério de ferro, em t/m3;

Fe é o teor de ferro na amostra, em %;

Ms € a massa de solido a ser utilizado no ensaidge

%sol é o percentual de sélidos da polpa, em %;

Vp é o volume de polpa. Volume util da célula aegg€do, em m3;

Va é o volume de agua a ser utilizado no ensaiangém

Mediu-se o pH. Modificou-se o pH da polpa para dowvandicado para o teste,
adicionando-se NaOH ou HCIl. O NaOH eleva o pH dpg@o liberar o grupo
hidroxila (OH). O HCI abaixa o pH da polpa ao ldeo hidrogénio (H).

Os reagentes (dispersantes) foram utilizados naeotracdo de 0,5% na dosagem
pretendida.

Os reagentes utilizados nos experimentos Placketti&n foram:

- Hexametafosfato de sédio (NapOpeso molar 101,96, fabricante Vetec Quimica
Fina

- Carboximetilcelulose com baixo peso molecular

- Biopolimero, fabricante 3M

- Poliacrilato
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A frequéncia de rotacdo do impelidor da célula thgdo foi ajustada conforme
necessidade no teste. A polpa foi agitada na céelatricdo pelo periodo de tempo
previsto para cada ensaio.

4.4, Deslamagem

A polpa resultante do processo de atricdo foi femim para um balde de
aproximadamente 20 litros.

Ajustou-se o percentual de solidos da polpa pata @8 solidos em massa. A massa de
agua (Ma) necessaria para adequar a polpa ao peatele solidos desejavel (% sol

requerido) foi calculada utilizando a férmula alseg

% Sél medido  _ 1)

48) M, =M_Xx
4.8) M, =M, (%sél

requerido

Onde, Mp é a massa de polpa, em kg.

A polpa no balde foi agitada com agitador eletradném por 5 minutos. O agitador foi
utilizado em sua rotacdo minima. Tomou-se o cuiddg@osicionar o eixo de forma
gue a hélice ficasse proxima ao fundo do balde,sémoar. Essa operagao teve que ser
realizada de forma gradativa.

Com um bastédo, checou-se a existéncia de matedahsntado no fundo do balde.
Repetiu-se o procedimento quando necessario.Aptag;ag, o agitador era desligado e
a polpa deixada em descanso por 3 minutos parnaseticao.

Transcorrido o tempo de sedimentacao, o sobrerafl@irgifonado com auxilio de uma
mangueira com agua, tomado o devido cuidado parasifdnar o afundado. A lama
(sobrenadante) foi depositada em um recipiente.

O segundo estagio de deslamagem foi realizado etamglo o nivel de polpa até a
marca inicial no balde e repetindo o procedimemi@réeormente descrito. O material
sobrenadante (lama) e o afundado foram coletadogasithames distintos, filtrados e
secos em estufa. O sobrenadante foi reservadogpeilese posterior e o afundado,

utilizado nos testes de flotagao.
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4.5. Flotacdo em Bancada

Os ensaios previstos no experimento Plackett-Burfoeam realizados em escala de
bancada na célula Denver, fabricante CIMAC, modekB 1000, aeracédo fixa. Os

testes do experimento fatorial completo foram realos utilizando a célula

“Engendrar”, fabricante CDC, modelo CFB-1000 EEP ANBem cuba com uma

capacidade volumétrica de 1.000 cm3, com rotacad.?@0 rpm, aeragdo controle
automético fixado em 8 ml. Foi adotado como paghd@a todos os ensaios de flotacdo
as seguintes concentragfes de reagentes:

I. coletor: amina, solucédo 1%, dosagem de 45¢g/t decaliacao;

ii. depressor: amido, solucédo 1%, dosagem 720 gédlimentacdo (experimentos
Plackett-Burman) e 1.000 g/t de alimentacdo (erpamos fatoriais
completo);

lii. modulador de pH: NaOH, solucéo de 5%;

iv. O coletor a 1% foi preparado pesando-se 1,0 g deaaem um béquer e
avolumando para 100 ml com agua destilada. Agieopsr 5 (cinco)
minutos;

v. O depressor a 1% foi preparado pesando-se 4,&dgatessor em um béquer de
500 ml e adicionando 33 ml de agua destilada. Btbcado o0 bastdo
magnético para agitacdo magnética durante 3 (trigajtos;

vi. A solucédo de soda (NaOH) a 2,5% foi preparada pesar0g de NaOH (em
lentilhas) em um béquer e adicionando 40,0 ml de &gstilada. Com um
bastdo de vidro, a solucdo foi agitada até que smtka se dissolvesse.
Adicionou-se a solucdo de soda a suspensdo de sdeprereparada
anteriormente para o processo de gelatinizacdoxoDeie no agitador
magnético por mais 4 minutos e completou-se o velypara 400 ml.
Agitou-se por mais 20 minutos.

O volume de solucédo de depressor e coletor (Miyadios foi calculado pela equacao

_ Ms*dr*100
" 1.000*Conc

reag

(4.9)
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Ms é a massa de solido a ser utilizada no testége
dr é dosagem real de reagente (g/t de alimentagf&odh na programacao do ensaio);

Congeag€ a concentragdo do reagente, em %.

O teste de flotacéo foi realizado conforme deseriseguir.

Ajuste do percentual de sélidos da polpa para 50%.

Transferéncia da polpa para a cuba de flotag&o.

Dosagem de amido, condicionando-o por 3 minutos.

Ajuste do pH da polpa para 10,5 adicionando acidbase conforme necessidade.
Adicédo de amina, condicionando por 1 minuto.

Coleta da espuma até a exaustao, completando m&ala cuba com agua em pH 10,5
guando necessario.

Secagem, pesagem e preparacdo das amostras pbsa gnémica do rejeito e do
concentrado final.

As amostras do concentrado e rejeito da flotag@oaim os teores de Fe, $j@l,03, P

e Mn analisados por fluorescéncia de raio-x no tatidoio da VALE.

Com esses resultados, foram calculados a recupemagfialirgica e o indice de

seletividade em cada ensaio.

4.6. Caracterizacao das amostras

Com a finalidade de interpretar os resultados degaies em escala de bancada, foram
analisadas a porosidade, area superficial, tamatdso poros, granulometria e a
composicdo mineralogica dos produtos dos testes ro@ior e menor recuperagao
metallrgica no experimento fatorial.

A distribuicdo dos tamanhos de poros foi determanatllizando-se o equipamento
Nova Station A QantachromeEste ensaio foi realizado no Laboratorio de Tnatao

de Minérios DEMIN/ UFOP.E um analisador simultineo e automatico de éarea
superficial e tamanho de poros. O equipamento mé@iar a quantidade de gas
adsorvido e ou dessorvido na superficie de um @6k condi¢cdes de equilibrio de
presséo de vapor. Os dados sao obtidos pela adnaes@&mocédo de uma quantidade

conhecida de gas (adsorbato), neste caso o nitoogéfv,3 K, dentro ou fora da célula
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de amostra contendo o sélido (adsorvente). Estdécmias de gas adsorvidas formam
uma monocamada molecular, cobrindo a totalidadeerfiofe do sdélido. A Teoria
Brunauer, Emmett e Teller (BET) prevé o numero delépulas adsorvidas

possibilitando estimar a area superficial do ad=ae (figura 27).

Figura 27: Se¢éo de um sélido poroso e formagdo da monocamaléaular
Fonte: Quantachrome, 2012

O equipamento também permite avaliar o tamanhgdoss pelos métodos propostos
por Barrett, Joyner e Halenda (BJH) e pela Tearvi&wahcional da Densidade (DFT) a
partir da informacéo de presséao de gas no equil(bgura 28).

Figura 28: Preenchimento completo dos poros

Fonte: Fonte: Quantachrome, 2012
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A classificacdo granulométrica, realizada do Latioia de Tratamento de Minério do
DEMIN/ UFOP, foi feita utilizando as malhas 100#£1® mm), 200# (0,076 mm) e
400# (0,038 mm).

A composicao mineralogica da amostra de alimentdedatricdo e das lamas resultante
da deslamagem dos testes com maior e menor recépearsetallirgica no experimento

fatorial foi realizada por espectroscopi@éddbauer no Laboratério DEQUI/ UFOP.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados as analises degbpeidade das unidades amostrais,
os resultados dos experimentos realizados de acwdo a proposta de Plackett-
Burman, os resultados de investigacfes intermegigiue se fizeram necessarias no
decorrer da pesquisa, os resultados dos experimfattriais, 0os resultados das anélises
granulométrica, dos parametros de porosidade erdaasicdo mineraldgica.

5.1. Unidades amostrais

As unidades amostrais para teste seguem uma dig&tbnormal, conforme mostrado

na Figura 24, o que possibilita as conclusdes airseg

Histograma das Amostr as para Teste
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“ \
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592 594 59,6 59,8 60,0
A mos tra Testes

Figura 24: Histograma das amostras para teste

A média das 50 amostras para testes 8i59,56% Fe e desvio-padrédo s = 0,21% Fe.
Para concluir que a amostra é representativa,asprdecidir se a evidéncia fornecida

pelos 50 resultados é incompativel com a hipétesque eles tenham vindo de uma
populacdo (amostra industrial) com média p = 59,4#/2% desvio-padrae = 3,34%

Fe. Os valores das amostras sdo apresentadoabelad 7 e 8.
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Tabela 7: Teor de ferro nas amostras para teste de bancada

59,96 | 59,88 | 59,79 | 59,95 | 59,55 | 59,67 | 59,45 | 59,96 | 59,53 | 59,45 | 59,49 | 59,82 | 59,76
59,31 | 59,83 | 59,82 | 59,79 | 59,89 | 59,61 | 59,62 | 59,26 | 59,59 | 59,55 [ 59,54 | 59,45 | 59,37
59,39 | 59,39 | 59,55 | 59,74 | 59,48 [ 59,07 | 59,65 | 59,68 | 59,34 | 59,42 | 59,45 | 59,70
59,53 | 59,59 | 59,61 | 59,62 | 59,41 | 59,39 | 59,44 | 59,33 | 59,45 | 59,24 | 59,37 | 59,19

Tabela 8:Teor de ferro nas amostras industriais (“populagao”

59,85 | 61,02 | 58,95 | 60,98 | 61,93 | 60,79 | 53,56 | 60,07 | 60,34 | 62,84 | 60,79 | 59,74 | 62,58
65,45 | 61,18 | 52,33 | 57,79 | 60,98 | 59,88 | 55,75 | 59,19 | 59,38 | 55,57 | 59,21 | 56,20 | 59,97
59,25 | 58,54 | 49,40 | 50,29 | 55,20 | 62,51 | 55,89 | 59,03 | 58,50 | 63,36 | 60,64 | 61,60 | 59,24
62,32 | 59,87 | 60,87 | 60,59 | 56,53 | 53,04 | 56,31 | 60,65 | 61,06 | 61,80 | 63,38 | 57,80 | 60,93
58,50 | 59,00 | 61,41 | 61,04 | 60,68 | 60,55 | 60,32 | 60,99 | 62,31 | 66,06 | 65,54 | 61,76 | 59,75
63,61 | 66,24 | 60,98 | 60,59 | 55,95 | 57,07 | 60,90 | 54,96 | 56,50 | 56,82 | 57,70 | 56,79 | 64,22
63,34 | 62,66 | 61,16 | 60,40 | 62,01 | 62,31 | 61,04 | 61,10 | 62,27 | 59,19 | 60,65 | 62,36 | 57,93
59,88 | 53,21 | 54,45 | 58,43 | 59,35 | 60,46 | 56,44 | 63,57 | 61,79 | 61,65 | 60,67 | 59,50 | 60,16
57,39 | 55,44 | 56,99 | 56,42 | 57,17 | 53,20 | 59,28 | 58,13 | 56,23 | 54,41 | 56,92 | 57,88 | 64,66
58,02 | 64,25 | 57,20 | 56,05 | 63,32 | 48,76 | 56,77 | 57,95 | 60,31 | 64,93 | 64,21 | 59,34 | 63,91
61,70 | 58,65 | 53,33 | 62,43 | 58,06 | 56,73 | 52,45 | 56,67 | 43,43 | 46,82 | 57,29 | 59,39 | 62,31
58,27 | 56,40 | 55,52 | 59,88 | 58,06 | 59,78 | 59,23 | 56,82 | 58,85 | 64,76 | 60,33 | 59,25 | 62,13
61,47 | 61,59 | 55,43 | 59,77 | 57,61 | 64,52 | 60,98 | 60,17 | 56,19 | 59,21 | 59,02 | 59,26 | 65,79
61,37 | 54,64 | 64,18 | 61,44

Usando a equacdao 2 para definicdo do o intervatmdianca,
(4.4) X-z2(c/VN)<pu<xX+z(s/VN)
pode-se escrever, pafgob, 49= 2,011 (Anexo I).
59,56% - 2,011 (0,21V50 ) <p < 59,56% + 2,011 (0,21v50)
59,32% <u < 59,80%
Como o intervalo de confianca contém o valor da ienéth populacdo (amostra
industrial), 59,43% Fe, ndo se pode afirmar que @s® seja o valor verdadeiro da
média das amostras para testes. Em outras palaaramnostra para testes é
representativa da amostra industrial.
A partir da andlise do gréfico de controle mostradoFigura 25, conclui-se que néo
existem causas especiais no processo de prepatagsd@mmostras para teste, isto €, 0
meétodo de preparacao propiciou a minimizacdo dws ele amostragem. O grafico de
controle construido os limites de 3 sigmas impticg a probabilidade do ponto cair

fora dos limites de controle quando o processwarstiob controle é 0,0027%. Assim,
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pode-se assumir que as amostras tém teores de Usif@mrmes. A variabilidade
existente é a natural do processo de preparacao.

Amostras para Teste

60,0 UCL=60,041

59,8+

59,6 =
X=59,558

Valor Individual

59,4

59,2

L ] LCL=59,076

59,0+

T T T T
5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Amostras

Figura 25: Grafico de controle das amostras para teste

A técnica de amostragem e preparacao utilizadastgem a reducdo dos erros. Isso
pode ser constatado pelo teste de hipoOtese dstatésta construcdo do grafico de
controle, uma vez verificada a normalidade daibisigdo estatistica das amostras para
teste. As amostras para teste sdo representatvasmwstra industrial, logo, sao
representativas do lote (producgéo nos 43 diasa #ssficagcdo aumenta a seguranca na
interpretacdo dos resultados dos futuros testeseada.

5.2. Experimento Plackett-Burman

A Tabela 13 apresenta o resultado de todos o0sosngmevistos no experimento
segundo Plackett-Burman. O teor da alimentagcdocédtulado pelo resultado das
analises quimica do concentrado e rejeito da fmtalps testes.

Foram aceitos apenas pares de testes cujos tedriesrd e silica do concentrado e
rejeito da flotacdo em bancada tiveram erro menerx§o. Por exemplo, o teste 1 (R12
e R14), teve como resultados 63,05 e 62,91% de B@2& e 9,16% de SpOno
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concentrado da flotagdo. A média entre essas aasdsir62,98 + 0,04% de Fe e 8,72 +
0,05% de SiQ@ Nesse caso, o erro foi, respectivamente, 0,5%.2Para a maioria dos
testes, foi necessario quatro repeticdes para gacanerro aceitavel. As Tabelas 14 a

16 mostram os erros entre os pares de réplicageassvalidos em destaque.

Tabela 13:Teores dos produtos da flotagcdo dos experimehéagét-Burman

Tese Alimentacdo Concentrado Rejeito Recuperagdo Seletividade
Massa o sio, Massa g sio, Massa o sio,  Metalirgica
[(¢)] @ @
R11 637 62,97 8,96 562 65,80 5,04 75 41,68 38,40 92,2 3,5
R12 625 63,15 8,02 570 63,39 7,77 55 60,62 10,60 91,6 1,2
R13 643 63,07 8,25 603 63,05 8,28 40 63,32 7,85 93,8 1,0
R14 655 62,84 9,19 610 62,91 9,16 45 61,94 9,64 93,2 1,0
R21 665 62,00 9,57 600 62,52 9,01 65 57,16 14,72 91,0 13
R22 655 61,85 9,69 595 62,32 9,24 60 57,23 14,13 91,5 13
R31 400 62,44 9,26 350 65,14 5,60 50 43,54 34,84 91,3 31
R32 515 62,73 8,53 485 63,63 7,31 30 48,18 28,24 95,5 2,3
R33 405 63,29 7,69 375 63,45 7,56 30 61,33 9,38 92,8 11
R34 405 62,66 9,11 355 63,12 8,46 50 59,39 13,71 88,3 13
R41 655 62,55 9,16 575 64,55 6,37 80 48,14 29,22 90,6 2,5
R42 665 62,92 8,03 610 63,84 6,96 55 52,68 19,89 93,1 19
R43 655 62,74 8,96 585 63,58 7,89 70 55,75 17,94 90,5 16
R51 590 62,69 8,30 530 64,19 6,43 60 49,45 24,79 92,0 2,2
R52 655 63,42 8,92 610 64,64 7,36 45 46,85 30,10 94,9 2,4
R53 620 62,54 9,07 555 63,23 8,18 65 56,62 16,70 90,5 15
R54 645 62,41 9,35 530 62,99 8,54 115 59,73 13,07 82,9 13
R61 635 62,67 8,14 535 63,19 7,59 100 59,91 11,07 84,9 1.2
R62 645 61,79 9,76 570 62,76 8,50 75 54,38 19,35 89,8 16
R63 665 61,91 9,42 595 63,07 7,86 70 52,01 22,72 91,2 1,9
R71 410 61,99 9,34 370 62,33 9,04 40 58,82 12,15 90,7 1,2
R72 420 61,69 9,73 390 62,07 9,43 30 56,80 13,65 93,4 1,3
R81 405 62,04 9,68 360 62,71 8,92 45 56,67 15,76 89,9 14
R82 430 62,19 9,40 395 62,89 8,50 35 54,25 19,59 92,9 1,6
R91 415 62,42 8,87 375 64,10 6,62 40 46,68 29,97 92,8 25
R92 410 62,64 8,79 360 64,86 5,75 50 46,65 30,68 90,9 2,7
R101 640 62,10 9,46 560 63,07 8,27 80 55,29 17,80 88,9 1,6
R102 635 62,10 9,39 580 62,32 9,26 55 59,75 10,71 91,7 11
R111 390 62,59 9,12 330 62,79 8,95 60 61,50 10,06 84,9 11
R112 405 62,83 8,26 370 62,92 8,26 35 61,87 8,31 91,5 1,0
R113 420 61,83 9,21 380 63,27 7,23 40 48,20 27,98 92,6 2,3
R114 420 62,57 8,88 375 63,51 7,66 45 54,77 19,02 90,6 1,7
R121 400 62,39 8,58 370 62,41 8,64 30 62,13 7,89 92,5 1,0
R122 415 61,79 9,65 350 62,65 8,65 65 57,16 15,03 85,5 1,4
R123 360 62,22 9,31 300 62,60 8,88 60 60,30 11,48 83,8 1.2
R124 400 61,94 9,46 380 62,40 9,03 20 53,12 17,62 95,7 15
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Tabela 14:Erro entre réplicas do experimento Plackett-Burpena teor de ferro no
concentrado

R12 R13 R14 R22 R32 R33 R34 R42 R43 R52 R53 R54 R62 R63 R72 R82 R92 R102 R112 R113 R114 R122 R123 R124

R11 109 11 11

R12 | - 01 02

R13 | - - 01

R21 - - - 01 - - -

R31 |- - - - 06 07 08

R32 | - - - - - 01 02

R33 | - - - - - . 01

RAL | - - - - - - - 03 04

R42 | - - - - . . . . o1 -

RE1 | - - - - - . - . . 02 04 05

RS2 | - - - - - - - - - - 06 06

RS3 | - - - - - . - - - . . 01 - -

R61 | - - - - - - - - - - - - 02 00

R62 | - - - - - . . . . . . . . 01

24 e e 5

R8L | - - - - . . . .. .. . . . . 01

ROL | - - - - . . .. ... . . . . . 03

RI01 | - - - - - . . . . . . . . . . . . 03 - -

e - 01 02 03

- - - 01 02

R113 | - - - - . oL - - - 01 - -
R121 | - - - - - ..o - - - - 01 01 00
R122 | - - - ..o - - - - - 00 01
RI23 | - - - ... - - - - - - 04

Na Tabela 14, todos os pares de réplicas obtiveraonmenor que 5% para o teor de
ferro no concentrado da flotacéo.

Na Tabela 15, todos os testes tiveram pares digaémm o erro aceitavel para o teor
de silica no concentrado da flotacéo.

Na Tabela 17, para os testes 3 e 10, ndo foi passicontrar erro menor que 9,4 e
12,4% para a silica do rejeito da flotacdo. Apeeasa fonte de incerteza, para todos os
pares de resultados de recuperacdo metallrgicdice ide seletividade foi encontrado

erro menor que 5%, como mostrado nas Tabelas 10 e 1
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Tabela 15:Erro entre réplicas do experimento Plackett-Burpena teor de silica no

concentrado

R12 R13 R14 R22 R32 R33 R34 R42 R43 R52 R53 R54 R62 R63 R72 R82 R92 R102 R112 R113 R114 R122 R123 R124

R11
R12
R13
R21
R31
R32
R33
R41
R42
R51
R52
R53
R61
R62
R71
R81
R91
R101
R111
R112
R113
R121
R122
R123

10,7 12,2 122 -
16 41
25

0,6

08 36
28

66 74 102 -

22 53
31 -
34 60 7,0
26 37
11 - -

28 09

2,0

11
12
35

2,8 -
53
33

20

3.9

19
14
00 07

0,7

11
11
04

Tabela 16:Erro entre réplicas do experimento Plackett-Burpena teor de ferro no

rejeito

R12 R13 R14 R22 R32 R33 R34 R42 R43 R52 R53 R54 R62 R63 R72 R82 R92 R102 R112 R113 R114 R122 R123 R124

R11
R12
R13
R21
R31
R32
R33
R41
R42
R51
R52
R53
R61
R62
R71
R81
R91
R101
R111
R112
R113
R121
R122
R123

93 103 103
11 05
06

00 - - -

25 85 77

60 52

08

23 37
14 -
13 34 47
47 60
13 - -
24 35
11
09
11
0,0
19
01 61
6,2

2,9
3,0
3,2
21 07

13

3.9
18
3.2

Na Tabela 16, todos os testes tiveram pares digaémm o erro aceitavel para o teor

de ferro no rejeito da flotacéo.
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Tabela 17:Erro entre réplicas do experimento Plackett-Burpea silica no rejeito

R12 R13 R14 R22 R32 R33 R34 R42 R43 R52 R53 R54 R62 R63 R72 R82 R92 R102 R112 R113 R114 R122 R123 R124

R11
R12
R13
R21
R31
R32
R33
R41
R42
R51
R52
R53
R61
R62
R71
R81
R91
R101
R111
R112
R113
R121
R122
R123

284 330 330
75 24
5.1
0 - - -
52 28,8 218
251 173
94

95 12,0

2,6
48 97 155
143 19,7
6,1
136 17,2
4,0
2,9
54
0,6
124
48 236 154
27,1 19,6
95
156 93
6,7

19,1
40
10,5

Tabela 18:Erro entre réplicas do experimento Plackett-Burpea recuperacédo

metallrgica

R12 R13 R14 R22 R32 R33 R34 R42 R43 R52 R53 R54 R62 R63 R72 R82 R92 R102 R112 R113 R114 R122 R123 R124

R11
R12
R13
R21
R31
R32
R33
R41
R42
R51
R52
R53
R61
R62
R71
R81
R91
R101
R111
R112
R113
R121
R122
R123

02 04 04
06 05
01

01 - - -

11 04 08

07 20

12

0,7 00

0,7
08 04 26
12 34
22
14 18
04
0,7
0,8
05
0,8
19 22 16
03 02
05
20 25
05

08
28
33
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Tabela 19:Erro entre réplicas do experimento Plackett-Burpena indice de
seletividade

R12 R13 R14 R22 R32 R33 R34 R42 R43 R52 R53 R54 R62 R63 R72 R82 R92 R102 R112 R113 R114 R122 R123 R124

R11 102 04 04

R12 | - 06 05

R13 | - - 01

R21 - - - 01 - - -

R31 | - - - - 11 04 08

R32 | - - - - - 07 20

R33 | - - - - - . 12

RAL | - - - - - - - 07 00

RA2 | - - - - . . . . o7 -

RE1 | - - - - - . - . . 08 04 26

RS2 | - - - - - - - - - - 12 34

RS3 | - - - - - . - . . . . 22 -

R61 | - - - - - - - - - - - - 14 18

R62 | - - - - - . . . . . . . . 04

R71 | - - - - . . .. ... . . . o07

R8L | - - - - . . . . . . . . . . . 08

ROL | - - - - . . . . . . . . . . . . 05

RI01 | - - - - - . . . . . . . . . . . . 08 - -

e - 19 22 16

- - - 03 02

R113 | - - - - . oL - - - 05

R121 | - - - - - ..o - - - - 20 25 08
R122 | - - - ..o - - - - - 05 28
RI23 | - - - ... - - - - - - 33

Feita a sele¢@o dos testes validos, os teores médimntrados para os testes sdo 0s
apresentados na Tabela 20.

Cabe uma observacdo com relagdo ao teor de fer@imantacdo da flotagcdo. As
aliquotas preparadas para 0s ensaios apresent&@® 5 0,24% de ferro diferente os
teores encontrados na alimentacao da flotacdo%62,8,45%. Esse fato pode ser uma
indicacdo de que o processo de deslamagem, paadonizos ensaios laboratoriais,
depois da atricdo, tanto contribuiu para elevacaotesr de ferro, quanto para o
aumento da variabilidade. Independente da quamiddd lamas geradas, ou
desagregadas, depois da atricdo em diferentesgf@sdifoi realizada apenas uma etapa

de deslamagem.

65



Tabela 20: Teores dos testes validos obtidos nos experiméitagett-Burman

Alimentacéo Concentrado Rejeito

Recuperagdo -
Teste - Seletividade
Massa o sio, Massa sio, Massa sio,  Metalrgica

@ @ @
1 643 63,07 8,25 603 63,05 8,28 40 63,32 7,85 93,8 1,0
655 62,84 9,19 610 62,91 9,16 45 61,94 9,64 93,2 1,0
2 665 62,00 9,57 600 62,52 9,01 65 57,16 14,72 91,0 13
655 61,85 9,69 595 62,32 9,24 60 57,23 14,13 91,5 13
3 405 63,29 7,69 375 63,45 7,56 30 61,33 9,38 92,8 11
405 62,66 9,11 355 63,12 8,46 50 59,39 13,71 88,3 13
4 665 62,92 8,03 610 63,84 6,96 55 52,68 19,89 93,1 19
655 62,74 8,96 585 63,58 7,89 70 55,75 17,94 90,5 16
5 590 62,69 8,30 530 64,19 6,43 60 49,45 24,79 92,0 22
655 63,42 8,92 610 64,64 7,36 45 46,85 30,10 94,9 24
6 645 61,79 9,76 570 62,76 8,50 75 54,38 19,35 89,8 16
665 61,91 9,42 595 63,07 7,86 70 52,01 22,72 91,2 19
7 410 61,99 9,34 370 62,33 9,04 40 58,82 12,15 90,7 12
420 61,69 9,73 390 62,07 9,43 30 56,80 13,65 93,4 13
8 405 62,04 9,68 360 62,71 8,92 45 56,67 15,76 89,9 14
430 62,19 9,40 395 62,89 8,50 35 54,25 19,59 92,9 16
9 415 62,42 8,87 375 64,10 6,62 40 46,68 29,97 92,8 25
410 62,64 8,79 360 64,86 5,75 50 46,65 30,68 90,9 2,7
10 640 62,10 9,46 560 63,07 8,27 80 55,29 17,80 88,9 16
635 62,10 9,39 580 62,32 9,26 55 59,75 10,71 91,7 11
11 390 62,59 9,12 330 62,79 8,95 60 61,50 10,06 84,9 11
405 62,83 8,26 370 62,92 8,26 35 61,87 8,31 91,5 1,0
12 415 61,79 9,65 350 62,65 8,65 65 57,16 15,03 85,5 1,4
400 61,94 9,46 380 62,40 9,03 20 53,12 17,62 95,7 15

Feitas todas as consideracfes, passou-se pargeadals resultados mostrados na

Tabela 21, conforme proposto por Plackett e Bur(h846).
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Tabela 21:Resultado do experimento Plackett-Burman paraveis da atricdo

Variaveis Recuperagao .
Testes P Seletividade
%So6lidos Rotacdo p.H Tempo Hexametafosfato Carboximetic  elulose Biopolimero 3M Poliacrilato Metaldrgica

1 70 1.000 7 20 1.200 1.200 300 300 93,5 1,0
2 70 100 11 20 1.200 300 300 300 91,3 1,3
3 30 1.000 11 20 300 300 300 1.200 90,6 1,2
4 70 1.000 11 5 300 300 1.200 300 91,8 1,7
5 70 1.000 7 5 300 1.200 300 1.200 93,5 2,3
6 70 100 7 5 1.200 300 1.200 1.200 90,5 1,7
7 30 100 7 20 300 1.200 1.200 300 92,1 1,2
8 30 100 11 5 1.200 1.200 300 1.200 91,4 1,5
9 30 1.000 7 20 1.200 300 1.200 1.200 91,9 2,6
10 70 100 11 20 300 1.200 1.200 1.200 90,3 1,3
11 30 1.000 11 5 1.200 1.200 1.200 300 88,2 1,0
12 30 100 7 5 300 300 300 300 90,6 1,4

A Figura 29 mostra o célculo do efeito de cadadvali (nps, My, etc), inclusive das

variaveis ficticias (ficticia 1, ficticia 2 e ficith 3) para a recuperacdo metallrgica na

flotacéo.
[ %So6lidos | [ Rotacao | [ pH | [ Tempo |
- — - — = ] — :
+ 93,75 + 93,75 - 93,75 + 93,75
+ 90,99 - 90,99 + 90,99 + 90,99
- 91,52 + 91,52 + 91,52 + 91,52
+ 88,30 + 88,30 + 88,30 - 88,30
+ 90,50 + 90,50 - 90,50 - 90,50
+ 94,92 - 94,92 - 94,92 - 94,92
- 91,16 - 91,16 - 91,16 + 91,16
93,42 - 93,42 + 93,42 - 93,42
- 92,90 + 92,90 - 92,90 + 92,90
+ 90,92 - 90,92 + 90,92 + 90,92
- 91,67 + 91,67 + 91,67 - 91,67
91,49 - 91,49 - 91,49 - 91,49
549,39 552,16 548,65 552,90 546,82 554,73 551,24 550,31
Mps = -0,23 Mgo = -0,35 Mpy = -0,66 mre= 0,08
Hexametafosfato Carboximetilcelulose | Biopolimero 3M | | Poliacrilato |
——— [ — — — = —]
+ 93,75 + 93,75 - 93,75 - 93,75
+ 90,99 - 90,99 - 90,99 - 90,99
- 91,52 - 91,52 - 91,52 + 91,52
88,30 - 88,30 + 88,30 - 88,30
- 90,50 + 90,50 - 90,50 + 90,50
+ 94,92 - 94,92 + 94,92 + 94,92
- 91,16 + 91,16 + 91,16 - 91,16
+ 93,42 + 93,42 - 93,42 + 93,42
+ 92,90 - 92,90 + 92,90 + 92,90
- 90,92 + 90,92 + 90,92 + 90,92
+ 91,67 + 91,67 + 91,67 - 91,67
- 91,49 - 91,49 - 91,49 - 91,49
557,66 543,89 551,42 550,12 549,86 551,68 554,19 547,35
Mpy = 1,15 Mp2 = 0,11 Mpe= -0,15 Mps = 0,57
| Ficticia 1 | | Ficticia 2 | | Ficticia 3 |
L+ - L+ - L+ - |
- 93,75 + 93,75 - 93,75
+ 90,99 - 90,99 + 90,99
- 91,52 + 91,52 + 91,52
+ 88,30 + 88,30 - 88,30
+ 90,50 - 90,50 + 90,50
- 94,92 + 94,92 + 94,92
+ 91,16 + 91,16 + 91,16
+ 93,42 + 93,42 - 93,42
+ 92,90 - 92,90 - 92,90
90,92 - 90,92 - 90,92
- 91,67 - 91,67 + 91,67
91,49 - 91,49 - 91,49
547,27 554,28 553,08 548,47 550,76 550,78
Maa = 0,58 Mes = 0,38 Mee = 0,00

Figura 29: Calculo do efeito das variaveis para a recuperaggtallrgica
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A variancia (s?) e o erro padréo (s) para a reagaer metalurgica foram 0,16 e 0,40%,
respectivamente. A Tabela 22 mostra o resumo deitogfpara cada variavel e a
estatistica teste (T). Nenhuma varidvel da atrig@omostrou significativa para a

recuperacao metallrgica, considerando 95% de migndia e grau de liberdade igual a

3 (= (4K-1) - n), pois neste casedk s~ 3,182.

Tabela 22:Efeito e significancia das variaveis para a recagfo metallrgica

Variaveis Efeito T
%Solidos -0,23 -0,57
Rotacéo -0,35 -0,88
p.H -0,66 -1,63
Tempo 0,08 0,19
Hexametafosfato 1,15 2,84
Carboximetilcelulose 0,11 0,27
Biopolimero 3M -0,15 -0,38
Poliacrilato 0,57 141
Ficticia 1 -0,58 -1,45
Ficticia 2 0,38 0,95
Ficticia 3 0,00 0,00

A Figura 30 mostra o célculo do efeito de cadadvatipara a seletividade na flotag&o.
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EH Tempo
+ - + - + - +
+ 0,97 + 0,97 - 0,97 + 0,97
+ 1,34 - 134 + 1,34 + 134
- 113 + 113 + 1,13 + 113
+ 1,86 + 1,86 + 1,86 - 1,86
+ 2,24 + 2,24 - 2,24 - 2,24
+ 1,62 - 1,62 - 1,62 - 1,62
- 1,19 - 1,19 - 1,19 + 1,19
1,40 - 1,40 + 1,40 - 1,40
- 2,49 + 2,49 - 2,49 + 2,49
+ 1,57 - 1,57 + 157 + 1,57
1,07 + 1,07 + 1,07 - 1,07
- 1,38 - 1,38 - 1,38 - 1,38
9,59 8,67 9,77 8,50 8,37 9,90 8,69 9,57
Mps = 0,08 Mro = 0,11 Mpy = -0,13 Mre= 0,07
Hexametafosfato Carboximetilcelulose Biopolimero 3M Poliacrilato
+ 0,97 + 0,97 - 0,97 - 0,97
+ 1,34 - 134 - 1,34 - 134
- 1,13 - 1,13 - 1,13 + 1,13
1,86 - 1,86 + 1,86 - 1,86
- 2,24 + 2,24 - 2,24 + 2,24
+ 1,62 - 1,62 + 1,62 + 1,62
- 1,19 + 1,19 + 1,19 - 1,19
+ 1,40 + 1,40 - 1,40 + 1,40
+ 2,49 - 2,49 + 2,49 + 2,49
- 1,57 + 1,57 + 157 + 1,57
+ 1,07 + 1,07 + 1,07 - 1,07
- 1,38 - 1,38 - 1,38 - 1,38
8,89 9,37 8,44 9,82 9,81 8,46 10,45 7,81
Mp = -0,04 Mp = -0,12 Mpz= 0,11 Mpg = 0,22
Ficticia 1 Ficticia 2 Ficticia 3
+ - + - + -
- 0,97 + 0,97 - 0,97
+ 134 - 1,34 + 134
- 1,13 + 1,13 + 113
+ 1,86 + 1,86 - 1,86
+ 2,24 - 2,24 + 2,24
- 1,62 + 1,62 + 1,62
+ 1,19 + 1,19 + 1,19
+ 1,40 + 1,40 - 1,40
+ 2,49 - 2,49 - 2,49
- 1,57 - 1,57 - 1,57
1,07 - 1,07 + 1,07
- 1,38 - 1,38 - 1,38
10,52 7,74 8,18 10,09 8,59 9,67
Maa = 0,23 Mg = 0,16 Mee = -0,09

Figura 30: Calculo do efeito das variaveis da atricao e fi@atipara a seletividade
A variancia (s?) e o erro padrao (s) para a saletide foram 0,03 e 0,17%,
respectivamente. A Tabela 23 mostra 0 resumo deisogfpara cada variavel e a

estatistica teste (T).

Tabela 23:Efeito e significancia das variaveis para a satidde

Variaveis Efeito T
%Solidos 0,08 0,45
Rotacéo 0,11 0,62
p.H -0,13 -0,75
Tempo -0,07 -0,43
Hexametafosfato -0,04 -0,23
Carboximetilcelulose -0,12 -0,68
Biopolimero 3M 0,11 0,66
Poliacrilato 0,22 1,29
Ficticia 1 0,23 1,36
Ficticia 2 -0,16 -0,93
Ficticia 3 -0,09 -0,53
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Tampouco, nenhuma variavel da atricdo se mostgnifisativa para a seletividade,
considerando 95% de significancia e grau de limkrdgual a 3 (§ 05 3+ 3,182).

Com base na revisdo bibliografica, esperava-se @gama das variaveis pré-
selecionadas fosse significativa no processo dgdate seus resultados pudessem ser
notados na flotacdo depois de deslamagem em nsgerdp.

A fim de confirmar os resultados, tentou-se utiliassoftware MINITAB, que oferece
uma ferramenta para compor um experimento Plagketiian e analisa-lo. A matriz

gerada pelo software é a apresentada na Tabela 24.

Tabela 24:Matriz do experimento Plackett-Burman gerada pHNITAB

1 + + + + + +

2 - - -
3 + + + + - + +
4 + + + + + - + -
5 + - - + + + - + +
6 + + + - + + +
7 + + - - + + + - +
8 + + - + - + + +
9 - + + + + + + -
10 + + + - + + +

11 + - - + + + + +

12 + + + + + - +

Nenhuma linha da matriz coincide com a primeirddido modelo Plackett-Burman
(1946) para N=12 (Tabela 25).

Tabela 25:Primeira linha da matriz do experimento PlackettrBan (1946)

Essa divergéncia impossibilitou a utilizacdo desgtvare para analise dos resultados.
Feitas todas as consideracdes, conclui-se queadm@toposto por Plackett e Burman
(1946) ndo se mostrou adequado para analisar asvaitaveis pré-selecionadas no

processo de atricdo. Acredita-se que as variaexiarhetafosfato, carboximetilcelulose,
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biopolimero 3M, poliacrilato, combinados com difees pH ajustados no processo de
atricdo, ndo sdo independentes entre si como exigétodo.

Comparando os resultados desse trabalho com aqdesesitos por Fortes (2010),

observa-se que a seletividade foi aquém do espeegoisar de maior recuperacao
metallrgica em todos os testes. Nos testes exptmsitrealizados por Fortes (2010), a
seletividade minima de 4,8 foi encontrada para méno de ferro de Vargem Grande

deslamado e flotado em pH natural.

5.3. Teses exploratérios adicionais

Para verificar a influéncia do pH, dosagem de hetafosfato e da propria atricdo na
performance da flotacdo, foram realizados os testpkratorios adicionais. Optou-se

por experimentar novamente o hexametafosfato devidestaque de seu efeito para a
recuperacdo metallrgica nos experimentos Plackett&n (T = 2,84).

Tabela 26:Resultado dos testes exploratérios adicionais

Recuperacgao

Teste Atrigio Hexameta pH7 PHIL  \ewlirgica Sclefvidade
1 Sematricdo e Sem Hexametafosfato 74,76 1,11
2 Deslamagem em pH 11 X 85,92 2,71
3 Deslamagem em pH 7 X 86,92 1,45
4  Com atrigdo e Sem Hexametafosfato X 67,37 1,51
5  Sem atri¢do e Com Hexametafosfato X 69,73 1,48
6 Com atrigdo e Com Hexametafosfato X X 77,74 1,53

Analisando a Tabela 26, verifica-se gag melhores resultados foram obtidos nos
ensaios com pH 11 e pH 7 ajustados na deslamagemargacedeu a flotacdo. Apesar
dos valores de recuperacdo metallirgica muito pmxin{85,92 e 86,92%,
respectivamente), a seletividade foi maior paraasai® com pH 11 (2,71), o que era
esperado devido a maior dispersdo. A menor salatiéi (1,11) foi encontrada no
ensaio sem atricdo e sem adicdo de hexametafo&tatenor recuperacdo metallrgica
foi 67,37%, resultado do ensaio com atricAo, ma® salicdo do dispersante
hexametafosfato. Apesar das observacoes feitassokados ndo foram conclusivos. A
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seletividade em todos os testes foi aquém do edpepara o minério de ferro
beneficiado em Vargem Grande (superior a 4,8),aramdé mencionado anteriormente.
Para investigar o motivo da baixa seletividade pttada em todos 0S ensaios
laboratoriais, foram realizados testes “em bramd®™flotacdo padrdo utilizando dois
modelos de células de flotacdo: Engendrar e De@&resultados sdo apresentados na
Tabela 27.

Tabela 27:Comparacao entre as células de flotagdo Engendraneer

Alimentacdo Concentrado Rejeito a
Teste < L R'\jctlplgra_g ao Seletividade
Massa Fe Si0, Massa Fe SiO, Massa Fe SiO; etalurgica
Engendrar 220 59,16 8,37 160 61,65 6,45 60 52,52 13,50 75,8 43
Denver 375 57,03 10,04 180 58,70 9,79 195 5548 10,28 49,4 2,2

Massa em gramas

A célula de flotagdo Engendrar forneceu maior recagfo metallrgica (75,8%) e
maior seletividade (4,3) que a célula Denver, zddia em todos os ensaios até entao.
Esses valores sdo aproximadamente iguais aos esosippor Fortes (2010). Além da
alteracdo da célula de flotacdo, nesses ensaiogtilipada maior dosagem de amido
(1.000 g/t), mantendo-se a dosagem de amina (15rgftto o coletor como o depressor
foram os mesmos utilizados na flotagdo industraMargem Grande, o que néo foi
contemplado nos testes anteriores.

A célula de flotagdo Engendrar mostrou-se maisegfie na aeracéo (ajuste de vazao de
ar de 8 ml). A célula de flotacdo Denver possuideade ar fixa e provavelmente por
Isso, pode ter sido a causa da ineficiéncia daaerdurante os testes. Todos os testes a
partir de entdo foram realizados na célula de gimaEngendrar, com as dosagem e
reagentes mencionados acima.

Apesar de comprovada a ineficiéncia da célula @@gbo Denver, julga-se 0s ensaios
realizados com ela validos. O experimento visadiigtevariacbes entre os valores,
independente da média da amostra. O tipo de cdkilfiotacdo alterou a média da
seletividade e da recuperacdo metallrgica das easost

Mesmo que se tenha realizado mais ensaios (40oshspie 0 previsto (12 ensaios)

pelo método proposto por Plackett-Burman, foramogasenos recursos do que seria
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para se fazer um experimento fatorial completd=2256 ensaios). No entanto, o
método ndo permitiu selecionar variaveis signifieet para o processo de atrigao.
Existiam variaveis, provavelmente, ndo independeftteagentes quimicos) entre si,
para as quais seria necessario avaliar iteracogse @ meétodo proposto por Plackett-
Burman ndo contempla. Nos experimentos conduzidosGarvalho (2010) e Silva

(2010), quando existia, era apenas um reagenteigyidiminuindo assim o efeito de

iteracdo. Além do percentual de solidos, rotag@opb de atricdo e pH avaliados, seria
conveniente, em estudos futuros, avaliar o efeit@ercentual de particulas maiores
que 0,15 mm e menores que 1,0 mm e tipo de impeal@aélula de atricdo, através do
meétodo Plackett-Burman. Dessa forma, diminui-se oasipilidade do efeito das

iteracOes entre as variaveis.

5.4. Experimento Fatorial Completo 23

O teor da alimentacéo foi calculado pelo resuli@a® analises quimica do concentrado
e rejeito da flotacao dos testes.
Observa-se que os teores da alimentacédo da flosig@idiferentes e ndo apresentam

distribuicdo normal, como pode ser observado nar&ig1.

Alimentacao Flotacdo Teste Normalidade dos Dados a Alimentagao Flotagiao
Normal

o
)
1

Mean 60,40
Stbev 1,219
N 21
AD 0,301
P-Value 0,547

)
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Grafico Sequencial Teste Normalidade
Figura 31: Andlise dados da alimentacéo da flotacdo dos ewpetos fatoriais

Esse comportamento era esperado, uma vez que deedimentacao varia em funcao

do desempenho das etapas anteriores: atricao ardegm. Partindo do principio que
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as unidades amostrais sdo idénticas, como compmomadensaio de amostragem
realizados nessa pesquisa, pode-se constatar quadisdes da atricdo e deslamagem
do teste R8 (R81, R82 e R83) enriqueceram a alaméatda flotacdo. O teor de ferro
aumentou e o teor de silica diminuiu.

Os resultados das analises quimicas e as respastaperacdo metallrgica e indice de

seletividade sé&o apresentados na Tabela 28.

Tabela 28:Resultado dos testes dos experimentos fatoriampletos

Alimentacéo Concentrado Rejeito Resultado
Testes Massa ) Massa ) Massa ) Recuperagdo  Indice de
SiO Sio Sio
@ ¢ ) ) Fe Q2 \letalirgica  Seletividade
R11 310 60,20 11,00 210 62,30 8,23 100 55,80 16,83 70,1 15
R12 320 59,14 12,27 260 61,25 991 60 4997 22,52 84,2 1,7
R13 365 60,65 11,44 310 65,90 4,21 55 31,05 52,22 92,3 51
R21 310 59,25 12,33 240 60,60 10,8 70 54,60 17,59 79,2 1,3
R22 320 59,21 12,29 250 62,28 8,49 70 48,225 25,88 82,2 2,0
R31 310 59,87 11,29 250 62,50 7,79 60 4890 25,88 84,2 21
R32 580 60,82 10,50 260 62,65 823 320 5934 1235 46,2 13
R33 370 61,46 9,94 315 66,52 2,96 55 32,49 49,93 92,1 59
R41 315 59,02 12,37 265 62,00 8,21 50 43,20 34,39 88,4 25
R42 350 58,20 13,85 310 59,98 11,58 40 4441 31,44 91,3 19
R51 300 60,11 12,30 235 65,40 4,97 65 40,97 38,78 85,2 35
R52 305 5956 12,89 260 65,99 3,87 45 2241 64,98 94,4 7,0
R53 365 61,23 10,60 305 67,57 1,78 60 28,98 5542 92,2 8,5
R61 315 60,30 11,73 260 66,90 2,59 55 29,10 54,94 91,6 7,0
R62 325 6043 11,88 275 66,69 3,28 50 26,00 59,20 93,4 6,8
R71 300 59,69 12,10 215 66,60 2,86 85 42,20 35,46 80,0 4.4
R72 310 60,01 12,08 255 67,70 151 55 2435 61,11 92,8 10,6
R73 360 62,80 8,59 310 67,74 182 50 32,20 50,57 92,9 7,6
R81 310 62,01 9,92 250 68,20 1,03 60 36,20 46,98 88,7 9,3
R82 320 62,13 9,48 270 68,21 1,01 50 29,31 55,21 92,6 11,3
R83 360 62,27 9,45 300 67,86 1,38 60 34,33 49,80 90,8 84

Outra ressalva deve ser feita antes de prossegunalises: o erro entre as réplicas.
Considerou-se como erro a razéo entre o desvi@pagla média das réplicas de cada
teste. Foram aceitos apenas pares de testes ndjossi de seletividade e recuperacao
metallrgica na flotacdo em bancada diferiam em mee05%. Para alguns testes, foi
necessario realizar terceira réplica para encowtrarro aceitavel. A analise do erro
entre as réplicas para a recuperacdo metalUrgagaesentada na Tabela 29 e para o

indice de seletividade, na Tabela 30.

74



Avaliando a Tabela 29, definiu-se que a analisexqeerimento fatorial para a variavel
resposta recuperagdo metallrgica € adequada cargideapenas 0s seguintes pares de
resultados: R13 e R12, R21 e R22, R31 e R33, R42¢ R52 e R53, R61 e R62, R72
e R73, R82 e R83.

O mesmo nao foi possivel para a variavel resposti@e de seletividade. Em apenas
trés testes foi alcancado erro menor que 5%, nes pke teste: R11 e R12, R61 e R62,
R81 e R83. Sendo assim, ndo é adequado prossegairatise do experimento fatorial
para a resposta do indice de seletividade.

Tabela 29:Erro entre réplicas para a variavel recuperacaalargica

R12 R22 R32 R33 R42 R52 R33 RB62 R72 R73 R&2 R83

R11
R12
R21
R31
R32
R41
R51
R52
RE1
R71
R72
R81
R82

4,6
0,9 - -
- 146 2.3
- 16,6
- 0,8 - -
- 26 2.0
0,6
- 0,5 - -
3.7 3.7

0.6
0,5

Tabela 30:Erro entre réplicas para a variavel indice detisedade

R11
R12
R21
R31
R32
R41
R51
R52
RE1
R71
R72
RE1
R&2

R12 R22 R32 R33 R42 RS2 R53 R62 R72 R73 R82
2,5 - - - - - - - - -
96 - -

- 12,1 240

- 324 -

- 6.1 - -

- 16,6 20,7

- 48

_ 0,7 _ _

- 20,6 13,3
- 8.1

- 49

R83

2,3
7.2

Na Figura 32, nota-se a relacao entre as respivsiiee de seletividade e recuperacao
metallrgica. Existem dois grupos bem definidosateportamento. No primeiro grupo,

a seletividade foi inferior a 2,5 e a recuperaca@bahargica variou de 79,2% a 91,3%.
No segundo grupo, a seletividade acima de 2,5capezacao foi aproximadamente
estavel em torno de 92,5%. Nao h& correlagdo estrariaveis respostas em nenhum

dos dois grupos. E possivel, ainda, constatar gdestos valores do indice de
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seletividade abaixo de 2,5 foram encontrados reiedecuja velocidade de rotagdo do
impelidor foi minima (100 rpm).

Recuperacdo Metalurgica vs Seletividade
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Figura 32: Grafico de dispersao do indice de seletividadxeperacdo metallrgica

A Tabela 31 apresenta a andlise do experimentoidhfmara a resposta recuperacéo
metallrgica segundo o algoritmo de Yates. Nelassipel examinar a magnitude dos
efeitos das variaveis e as interacoes. ObserviasmEmente que a rotacdo € dominante
(ocar = 3,73) € € a unica variavel com efeito signifi@at@o nivel de confiabilidade de

95% (boss= 2,306). O efeito da variavel tempe.{ = 1,25) e da interagdo tempo e

rotacdo ¢.. = 1,65) séo significativos, porém ao nivel de 5@4s= 0,706).

Tabela 31:Algoritmo de Yates para a resposta recuperacaalngica

Testes Efeito R Resposta o Ri+Rp YA Y2 Y3 DM (Ry-Rg) (Rq-RgF  ocal
.

T 842 523 1764 3378 6938 14345 1793 8 5.1
2 %Solidos 792 822 1614 3560 7407 157 20 30 8,0 1,25
3 Tempo 842 92 1 1763 3716  -118 157 20 80 63.2 125
4 %S6lidos e Tempo 88.4 913 1797 3691 40 17.9 22 29 8.4 142
5 Rotagdo 944 922 1867 164 18,2 46,9 5.9 22 6,0 3.73
B %Sdilidos e Rotacdo 916 934 1850 33 25 78 1.0 18 33 0,62
7 Tempo e Rotagio 928 929 1857 A7 18,4 207 26 01 0.0 165
8  %Solidos, Tempoe Rotacdo 926 908 1834 22 05 189 24 18 33 451

Total ___158.2

A andlise de variancia do Minitab, sumarizada nbela 32, confirma a interpretacéo
das estimativas dos efeitos. O efeito da variag&dcbo (T= 3,74) € maior que a
estatistica testeo(s s= 2,306) e o intervalo de confianca é menor (PG9®), que o
requerido (P = 0,025) para confiabilidade de 95%.
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Tabela 32: Andlise de variancia do Minitab para o experimdatorial da atricdo do
minério de ferro

Estimated Effects and Coefficients for Recuperacdc Metalurgica ({coded units)

Term Effect Coef SE Coef T r
Constant 29,863 0,7825 114,58 0,000
£ S56lidos -1,850 -0,875 0,7825 -1,25 0,248
Tempo 1,950 0,975 0,7825 1,25 0,248
Rotacéo 5,850 2,925 0,7825 3,74 0,008
£ F0lidos*Tempo 2,225 1,112 0,7825 1,42 0,193
% S6lidos*Rotacdo 0,975 0,487 0,7825 n,62 0,551
Tempo*Rotacdo -2,575 -1,288 0,7825 -1,85 0,139
%t Stlidoa*Tempo*Rotacds  -2,400 -1,200 0,7825 -1,53 0,1ed

O gréfico de pareto mostrado na Figura 33 ilussse® resultados. Apenas a barra do
termo C (rotacdo) ultrapassa a linha que definevasaveis significativas no

experimento (os s= 2,306) assumindo um intervalo de confianca de.95%

Grafico Pareto dos Efeitos
(Resposta Recuperagdo Metallrgica, Alpha = ,05)

2,306
! Factor Name
cA A % Solidos
B Tempo
C Rotagdo
BC
e |
g AB |
4

o | | |

0 1 2 3 4
Efeito Padronizado

Figura 33: Grafico de pareto dos efeitos das variaveis dgdatisobre a recuperacao

metallrgica

Em qualquer experimento planejado, € importantenexa os residuos e verificar a
violacdo das suposicOes basicas que poderiam davatis resultados. A analise de
variancia considera que as observacdes sejam nofassh suposicdo deve ser

verificada através do exame dos residuos. Os @sida um planejamento fatorial
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desempenham um papel importante na verificagdoddguacao de um modelo. O
modelo de regressao para obter os valores pre¥stos

(5.1) Y =Po+P1 X1+ P2Xa+ Pz Xz+P12 X1 X2+ P23 X2 X3 + P13 X1 X3 4123 X1 X2 X3 +€

em que x, X € X representam os fatores A (%Salidos), B (tempo) @otacao). O
coeficienteBs, B2, Bz, P12, B23 P13 ePf123580 estimados como sendo metade das estimativas
dos efeitos @, € a média global. Esses coeficientes podem sisvis coluna “coef”
da Tabela 32. Foram considerados apenas os efsigpsficativos a 95% de
confiabilidade, de tal forma que, o modelo pararegiva da recuperacédo metallrgica €
dados por

(5.2) Recuperacao MetalUrgie@mada= 89,663 + (2,925 / 2) Rotacdo
Os valores previstos sdo obtidos pela substitui#o niveis baixo e alto da rotacéo
nessa equacao. Os residu@$ ¢80 as diferengas entre os valores estimados@wss

encontrados em cada teste (Tabela 33).

Tabela 33:Célculo dos residuos do experimento fatorial

Rec Metallrgica Rec Metallrgica e

Estimada Encontrada !
88,20 84,16 92,29 4,04 -4,08
88,20 79,19 82,17 9,01 6,03
88,20 84,19 92,14 4,01 -3,94
88,20 88,38 91,28 0,18 -3,08
91,13 94,45 92,22 -3,32 -1,09
91,13 91,57 93,38 0,45 2,26
91,13 92,80 92,88 -1,68 1,75
91.13 92,63 90,81 -1,50 0,31

O gréfico de probabilidade normal dos residuos strado na Figura 34. Uma vez que
os residuos estdo aproximadamente ao longo de inhma feta, ndo se suspeita de
qualquer problema com a normalidade dos dadoshBdadicacédo deutliersgraves.
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Probabilidade Normal do Residuo Recuperacao Metalurgica
Normal

Mean 0,004375

StDev 3,807
95 N 16
AD 0,852

P-Value 0,022

Probabilidade Normal

1= T T T T

-10 -5 0 5 10
Residuo Recuperagdo Metalirgica

Figura 34: Grafico de probabilidade normal dos residuos g@emento fatorial

Fica entdo atestada a validade do modelo de régrgssa a recuperacdo metallrgica

na flotacdo em funcao da velocidade de rotacamgelidor na célula de atricao.

5.5. Parametros de porosidade
O volume e tamanho dos poros, superficie espedifieadensidade das amostras de
alimentacdo da atricdo, do concentrado da flotad@ioteste com maior e menor

recuperacdo metallrgica no experimento fatoriahséstrados na tabela 36.

Tabela 36:Resultados dos parametros avaliados pelo ensadsiecdo de nitrogénio

Volume de Volume de Volume de Raio médio Superficie Densidade Coef. variacéo
Amostras poros microporos mesoporos dos poros especifica B.ET. média da densidade
(em’/kg)  (cmi/kg)  (cm3/kg) (A (m*/g) (g/cm?) (%)
Alimentagdo atrigdo 1,578 0,071 1,507 15,22 8,024 5,190 0,685
Concentrado flotagdo maior 0,417 0,016 0,402 16,98 2,453 5,196 0,016
rec. metalurgica
Concentrado flotacdo menor
0,558 0,024 0,533 15,23 2,696 5,341 0,405

rec. metalurgica

O volume de poros analisado pelo método BJH dergd@isala amostra de alimentacao

da atricao (1,578 cm3/kg) foi, aproximadamente V@8es maior que o volume de poros
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na amostra de concentrado da flotagéo (0,417 & @/®8/kg). Os microporos em todas
as amostras representaram algo em torno de 5%ala&poros. O restante dos poros
pode ser classificado como mesoporos. Nao forantifl@dos macroporos.

A superficie especifica, dada pelo método MultiP&rE.T., como era de se esperar,
foi maior na amostra da alimentacdo da atricac2@)92/g) do que nas amostras de
concentrado (2,453 e 2,696 m?/g). A amostra deegliatéo da atricdo ainda continha
os finos (ou lamas), que viriam a ser eliminadostapa de deslamagem.

O diametro médio dos poros segundo o método BJHddercdo foi de 15,22 A na
amostra de alimentacéo da atricdo e ndo muitoethifemas amostras dos concentrados,
16,98 e 15,23 A. No entanto, existe diferenca Siiva na distribuicio do diametro
dos poros nas trés amostras. A figura 37 mostrarmralume de mesoporos com raio
acima de 60 A na amostra da alimentacdo da atri@dwolume desses mesoporos
diminuiu, em meédia, 71% nas amostras de concentrado

Pode-se considerar que as amostras de concentralikadas foram pouco porosas e de
apresentaram granularidade semelhantes comparanaasamostras de concentrado
de minério martitico goethitico especularitico eamlas por Pena et al (2008). O
volume de poros encontrado por esses autores v@gidy76 cm3/Kg a 6,25 cm3/Kg. O
raio médio dos poros variou de 43,48 A a 49,89 Asuperficie especifica variou de
1,96 m?/g a 2,74 m?3/g.
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Figura 37: Distribuicdo do tamanho dos poros
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5.6. Caracterizacao mineralogica

A figura 38 mostra o espectro Mdssbauer da ama$traalimentacdo da atrigao.
Considerando-se que o teor de ferro total € de6%® & que as areas relativas do sexteto
sdo de 94% e 5% respectivamente, calcula-se geerade hematita € de 80% e de
goethita € de 5%. Neste célculo, foi admitido cquadto dubleto é devido a presenca de
goethita.
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Figura 38: Espectro Méssbauer da amostra de alimentacaaigaoat

A figura 39 apresenta o espectro MOssbauer da endas lamas obtidas na etapa de
deslamagem do teste com maior recuperacdo metaufgoram identificadas 83% de
hematitas no total de minérios portadores de feri@% de dubleto, que representam

outros minerais portadores de ferro.
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Figura 39: Espectro Méssbauer da amostra da lama do testaide recuperacao

metalurgica na flotagédo

A figura 40 apresenta o espectro MOssbauer da endas lamas obtidas na etapa de
deslamagem do teste com menor recuperacdo metalUFgiram identificadas 92% de

hematitas e 8% de dubleto, no total de mineraiadores de ferro.
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Figura 40: Espectro Méssbauer da amostra da lama do testeigier recuperagcao

metallrgica na flotagédo
Constatou-se que o ferro contido nas lamas eraeprente principalmente de hematita

e, portanto, muito mais nocivas a flotabilidadeqd@artzo (Aradjo apud Queiroz et al,

2005). Lamas naturais de minérios de ferro (mistigagoethita, hematita, caulinita,
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gibbsita e outros) tém cargas superficiais de sioatrario ao do quartzo, e quando néao
removidas no processo de deslamagem, tenderdo paciproos efeitos negativos
apontados por Baltar (2008).

Ainda com relacdo a remocdo da lama, pode-se avglia no ensaio de atricdo
realizada a 1.000 rpm em meio disperso (17 p.mipiitou remocéo de 47% a mais de
outros minerais portadores de ferro diferentes etadtita (goethita, por exemplo) na

etapa de deslamagem do que no testes da atri¢@brarh em meio disperso (8 p.p).
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6 . CONCLUSAO

E possivel concluir que houve aumento da recupenagiallrgica na flotagéo reversa
do minério de ferro hematitico beneficiado na ilasf@o de tratamento de minério de
Vargem Grande com a adocdo da etapa de atricdolpia ghe alimentacdo, seguida de
deslamagem em meio disperso. Néao foi possivel cleegaa conclusédo a respeito do
indice de seletividade, devido a dificuldade naeongdo de réplicas adequadas para
analise estatistica.

O planejamento e analise de experimento fatoriehie identificar a velocidade de
rotacdo do impelidor de pas perfiladas para gerdedtuxos em sentidos contrarios na
célula de atricdo como a principal variavel na husa maior recuperacdo metallrgica
na célula de flotacdo em escala de bancada. Ard&@pena atricdo em pH 9,8 se
mostrou condi¢ao essencial para alcance dess¢adsul

Independentemente o percentual de solidos na paljpatempo de atricdo, a rotacdo em
1.000 rpm foi responsavel pelo incremento da reagd® metallrgica na flotacdo,que
no caso dos testes em escala de bancada foi méeirid,4%. Esse valor € maior que
0s 75,8% de recuperacdo metalurgica encontradfistagdo do minério de ferro sem
atricdo anterior.

A atricdo também apresentou feitos colaterais. doevidéncia de degradacdo das
particulas de minério. O percentual da fracdo abaie 0,038 mm na amostra de
alimentacdo da flotacdo aumentou em relacdo a eandst alimentacdo da atricdo,
mesmo tendo sido deslamada. Além disso, o volumenesoporos acima de 60 A
diminuiu no concentrado em relacdo a alimentaca@atdedo, sugerindo que houve
degradacéo.

As lamas obtidas apds a atricdo no processo deandagém eram compostas
essencialmente por hematitas (92%) e o concentdadfiotacdo apresentou baixa

porosidade (0,417 cm3/g de volume de mesoporosrammenor que 300 A).
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7 . SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O aprendizado adquirido no decorrer esse estudsibiideu fazer algumas sugestoes
para desenvolvimento de trabalhos futuros adotandoetodologia, as ferramentas
estatisticas utilizadas e o tema atricao.

E aconselhavel preparar uma quantidade bem supéeionnidades amostrais para
eventualidades. Nesse trabalho, optou-se por @eppenas 25% a mais de unidades
amostrais, 0 que se mostrou insuficiente.

O planejamento de experimentos proposto por PlacBetrman ndo necessita de
réplica. A principal vantagem desse método, maxagép dos recursos, desaparece
quando se opta pelas réplicas.

O método Plackett-Burman ndo se mostrou adequada paalisar variaveis
dependentes entre si, como no caso de reagentescgsii(dispersantes no caso em
guestdo). Nesse caso, € recomendado que os readessem pré-selecionados e
fixados em um experimento dessa natureza.

Sugere-se que novas pesquisas possam ser realiddidasndo o método proposto por
Plackett-Burman para investigar a influéncia dasavais tempo, rotacdo, tipo de
impelidor (duplo ou simples), percentual de paléis@acima de 0,15 mm, percentual de

sélidos na polpa, na atricdo de minérios.
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Pontos Percentuaigitda Distribuicdo t

ANEXO |

a
Graus de
] 0,25 0,20 0,15 0,10 0,05 0,025 0,01 0,005 0,0025 0,001 0,0005
liberdade

1 1,00 1,38 1,96 3,08 6,31 12,71 31,82 63,66 127,30 318,30 636,600

2 0,82 1,06 1,39 1,89 2,92 4,30 6,97 9,93 14,09 22,33 31,600

3 0,77 0,98 1,25 1,64 2,35 3,18 4,54 5,84 7,45 10,21 12,920
4 0,74 0,94 1,19 1,53 2,13 2,78 3,75 4,60 5,60 7,17 8,610
5 0,73 0,92 1,16 1,48 2,02 2,57 3,37 4,03 4,77 5,89 6,869
6 0,72 0,91 1,13 1,44 1,94 2,45 3,14 3,71 4,32 5,21 5,959
7 0,71 0,90 1,12 1,42 1,90 2,37 3,00 3,50 4,03 4,79 5,408
8 0,71 0,89 1,11 1,40 1,86 2,31 2,90 3,36 3,83 4,50 5,041
9 0,70 0,88 1,10 1,38 1,83 2,26 2,82 3,25 3,69 4,30 4,781
10 0,70 0,88 1,09 1,37 1,81 2,23 2,76 3,17 3,58 4,14 4,587
11 0,70 0,88 1,09 1,36 1,80 2,20 2,72 3,11 3,50 4,03 4,437
12 0,70 0,87 1,08 1,36 1,78 2,18 2,68 3,06 3,43 3,93 4,318
13 0,69 0,87 1,08 1,35 1,77 2,16 2,65 3,01 3,37 3,85 4,221
14 0,69 0,87 1,08 1,35 1,76 2,15 2,62 2,98 3,33 3,79 4,140
15 0,69 0,87 1,07 1,34 1,75 2,13 2,60 2,95 3,29 3,73 4,073
16 0,69 0,87 1,07 1,34 1,75 2,12 2,58 2,92 3,25 3,69 4,015
17 0,69 0,86 1,07 1,33 1,74 2,11 2,57 2,90 3,22 3,65 3,965
18 0,69 0,86 1,07 1,33 1,73 2,10 2,55 2,88 3,20 3,61 3,922
19 0,69 0,86 1,07 1,33 1,73 2,09 2,54 2,86 3,17 3,58 3,883
20 0,69 0,86 1,06 1,33 1,73 2,09 2,53 2,85 3,15 3,55 3,850
21 0,69 0,86 1,06 1,32 1,72 2,08 2,52 2,83 3,14 3,53 3,819
22 0,69 0,86 1,06 1,32 1,72 2,07 2,51 2,82 3,12 3,51 3,792
23 0,69 0,86 1,06 1,32 1,71 2,07 2,50 2,81 3,10 3,49 3,767
24 0,69 0,86 1,06 1,32 1,71 2,06 2,49 2,80 3,09 3,47 3,745
25 0,68 0,86 1,06 1,32 1,71 2,06 2,49 2,79 3,08 3,45 3,725
26 0,68 0,86 1,06 1,32 1,71 2,06 2,48 2,78 3,07 3,44 3,707
27 0,68 0,86 1,06 1,31 1,70 2,05 2,47 2,77 3,06 3,42 3,690
28 0,68 0,86 1,06 1,31 1,70 2,05 2,47 2,76 3,05 3,41 3,674
29 0,68 0,85 1,06 1,31 1,70 2,05 2,46 2,76 3,04 3,40 3,659
30 0,68 0,85 1,06 1,31 1,70 2,04 2,46 2,75 3,03 3,39 3,646
40 0,68 0,85 1,05 1,30 1,68 2,02 2,42 2,70 2,97 3,31 3,551
50 0,68 0,85 1,05 1,30 1,68 2,01 2,40 2,68 2,94 3,26 3,496
60 0,68 0,85 1,05 1,30 1,67 2,00 2,39 2,66 2,92 3,23 3,460
80 0,68 0,85 1,04 1,29 1,66 1,99 2,37 2,64 2,89 3,20 3,416
100 0,68 0,85 1,04 1,29 1,66 1,98 2,36 2,63 2,87 3,17 3,390
120 0,68 0,85 1,04 1,29 1,66 1,98 2,36 2,62 2,86 3,16 3,373
o0 0,67 0,84 1,04 1,28 1,65 1,96 2,33 2,58 2,81 3,09 3,291
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