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RESUMO

Os minerais carbonaticos, como a calcita e a dolomita, possuem ampla aplicagdao industrial,
destacando-se na produgao de cimento, cal, refratarios e insumos agricolas e metalargicos.
Contudo, sua explotacdo e beneficiamento sdo desafiados pela presenga de quartzo, considerado
contaminante, que compromete a qualidade do produto e eleva os custos operacionais. Este
trabalho caracteriza uma amostra de calcario e avalia a eficiéncia da separacao entre carbonatos
e quartzo por meio de microflotacao reversa em célula de Fuerstenau sob diferentes faixas de
potencial hidrogenionico (pH) como, 6,16, 7,10, 8,14 ¢ 9,11, com foco na remog¢do de
impurezas silicosas que reduzem o valor industrial dos carbonatos. O estudo utiliza o oleato de
sodio como reagente coletor e testa o alginato de sédio e o efluente de pinhdo (Araucdria
angustifolia) como agentes depressores e compara seus desempenhos. A metodologia abrange
a preparacdo das amostras por meio de processos de fragmentacdo, moagem e peneiramento,
seguida por caracterizagdo fisica, quimica, mineraldgica e térmica. O estudo caracteriza a
amostra carbonatica por ensaios de picnometria, difratometria de raios X, calcinagcdo em forno
mufla e andlise termogravimétrica, e confirma a predominancia de dolomita em relacdo a
calcita. A andlise termogravimétrica registra uma perda de massa de 47,75%, confirmando a
natureza carbonatada do mineral como calcario dolomitico. Nos ensaios de microflotagao,
identifica-se que o sistema sem depressor opera com maior eficiéncia em flotagdo direta sob
pH levemente acido. Com a introdu¢do de depressores, o alginato de s6dio demonstra alta
seletividade e recuperacao metalurgica na flotacao reversa, especialmente nos valores de pH de
8,14 ¢ 9,11. O efluente de pinhdo atua de forma eficaz como depressor alternativo, embora
apresente desempenho inferior em relagdo ao alginato. O estudo conclui que a variagdo do pH
exerce influéncia determinante na seletividade do processo. O trabalho ratifica a aplicacdo de
reagentes biodegraddveis no beneficiamento de minerais carbonatados, possibilitando a

remocao eficiente de contaminantes silicosos € a redu¢do de custos operacionais.

Palavras-chave: calcario dolomitico; calcinagdo; microflotagdo reversa; oleato de sodio;

quartzo.



ABSTRACT

Carbonate minerals such as calcite and dolomite have wide industrial applications, especially
in the production of cement, lime, refractories, and agricultural and metallurgical inputs.
However, their exploitation and processing are challenged by the presence of quartz, considered
a contaminant, which compromises product quality and increases operational costs. This work
characterizes a limestone sample and evaluates the efficiency of separation between carbonates
and quartz by reverse microflotation in a Fuerstenau cell under different pH ranges (6.16, 7.10,
8.14, and 9.11), focusing on the removal of siliceous impurities that reduce the industrial value
of carbonates. Sodium oleate is used as a collector, while sodium alginate and Araucaria
angustifolia seed effluent are tested as depressant agents and their performances are compared.
The methodology includes sample preparation through fragmentation, grinding, and sieving,
followed by physical, chemical, mineralogical, and thermal characterization. The carbonate
sample is characterized by pycnometry, X-ray diffraction, muffle furnace calcination, and
thermogravimetric analysis, confirming the predominance of dolomite over calcite.
Thermogravimetric analysis records a mass loss of 47.75%, confirming the carbonated nature
of the mineral as dolomitic limestone. Microflotation tests indicate that the system without
depressant shows higher efficiency in direct flotation under slightly acidic pH. With the addition
of depressants, sodium alginate demonstrates high selectivity and metallurgical recovery in
reverse flotation, especially at pH 8.14 and 9.11. The seed effluent acts effectively as an
alternative depressant, although with lower performance than alginate. The study concludes that
pH variation exerts a decisive influence on process selectivity. The results support the
application of biodegradable reagents in carbonate mineral processing, enabling efficient

removal of siliceous contaminants and reduction of operational costs.

Keywords: dolomitic limestone; calcination; reverse microflotation; sodium oleate; quartz.
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INTRODUCAO

Na industria, os minerais carbonaticos t€m ampla aplicabilidade. A calcita ¢ utilizada
como matéria-prima fundamental na fabricagdo de cimento e cal, assim como para corrigir a
acidez do solo na agricultura, e entre outras aplicagdes. A dolomita, além de uso semelhante, ¢
empregada em processos metalurgicos, na producdo de refratarios e como fonte de 6xido de

magnésio (Sampaio e Almeida, 2008).

Entretanto, na lavra de depositos carbonaticos e no beneficiamento existe o desafio da
associacdo com minerais de ganga, em especial o quartzo (SiO:). O quartzo pode ser
considerado um contaminante ou rejeito quando presente em concentracdes indesejadas nas
matérias-primas, afetando diretamente os custos de beneficiamento e impactando a qualidade

do produto, conforme as exigéncias de cada industria (Christofoletti ez al., 2003).

Por essa razdo, os ensaios de microflotagao fornecem informagdes essenciais para o
desenvolvimento de rotas de beneficiamento mais seletivas, reduzindo custos e otimizando
processos industriais. A flotagdo por espuma ¢ um processo fisico-quimico que consiste em
separacao de minerais valiosos da ganga no qual reagentes quimicos sdo utilizados para alterar
seletivamente a superficie do mineral de interesse, conferindo-lhe carater hidrofobico. Essa
condicdo favorece a interagdo com as bolhas de ar geradas no sistema, possibilitando o seu
transporte até a superficie, enquanto os minerais nao desejados permanecem com afinidade pela
fase aquosa (hidrofilicos) e se mantém dispersos na polpa (Fuerstenau et al., 2007). Em
determinados contextos operacionais e demanda, esse mecanismo pode ser invertido, como
ocorre nos processos de flotacdo reversa, nos quais os minerais de ganga sdo flotados

preferencialmente (Drzymata, 2006).

Logo, o presente trabalho propde caracterizar uma amostra de carbonato e analisar o
comportamento em ensaios de microflotacdo reversa, como mineral de interesse, e do quartzo
como contaminante, visando avaliar os resultados de eficiéncia da seletividade desses minerais

frente a utilizagdo de reagentes em combinagdes e faixas de pH diferentes.
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OBJETIVOS

Objetivo geral

Caracterizar a amostra de calcario se dolomitico ou calcitico e avaliar a eficiéncia da
microflotagdo reversa entre carbonato, como mineral de interesse, € quartzo como mineral de
ganga, em cé¢lula de Fuerstenau, utilizando oleato de s6dio como coletor e, alginato e efluente
de pinhdo (Araucdria angustifolia) como agentes depressores, analisando o desempenho e a

seletividade do processo.

Objetivos especificos

Os objetivos especificos foram:

a) Preparar as amostras de quartzo e calcario em faixas granulométricas adequadas
aos ensaios de microflotacao, compreendidas entre as peneiras passante e retida,
65 malhas (0,208 mm) e 200 malhas (0,074 mm), respectivamente, por meio de
processos controlados (cominui¢do e peneiramento);

b) Realizar o quarteamento das amostras, assegurando a representatividade
estatistica do material e respeitando uma margem de erro maxima de 5% em
cada etapa de divisdo;

c) Determinar a massa especifica real das amostras por meio de ensaios de
picnometria, visando a caracterizagdo fisica dos minerais estudados;

d) Promover a secagem das amostras em estufa térmica a 120° C, para remog¢ao de
umidade residual e possiveis volateis superficiais;

e) Submeter a amostra de calcario ao processo de calcinagdo em forno mufla, a
temperatura de 900° C por 6 horas, com o objetivo de avaliar alteragdes fisico-
quimicas decorrentes da decomposicdo térmica, visando a caracterizagdo
quimica;

f) Realizar ensaios de andlise termogravimétrica (ATG) da amostra de calcario,
visando identificar eventos de perda de massa e temperaturas caracteristicas de
decomposicdo de forma mais precisa em atmosfera controlada, visando a
caracterizacao quimica;

g) Caracterizar mineralogicamente a amostra de calcario por meio de ensaio de
difratometria de raios X (DRX), utilizando radiagao Cu-Ka, para identificacao

dos minerais presentes;
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Preparar as solugdes dos reagentes, o coletor (oleato de sddio) e os agentes
depressores (alginato e efluente de pinhdo), nas concentracdes previamente
definidas;

Preparar e ajustar a célula de Fuerstenau e o sistema de flotacdo, controlando
parametros operacionais como vazao de ar e condi¢des de agitacao;

Preparar e dosar os agentes reguladores de pH (basicos e 4cidos) € o espumante,
garantindo condi¢gdes adequadas a seletividade do processo de flotacao;
Realizar a pesagem dos produtos obtidos nos ensaios de microflotagao e apos o
processo de calcinacdo, possibilitando a determinacao de parametros;

Tratar e analisar os dados experimentais obtidos, por meio de calculos

pertinentes, visando a interpretagao critica dos resultados.
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REVISAO BIBLIOGRAFICA

Calcario dolomitico (dolomito)

Segundo Santana (2002), calcario ¢ qualquer rocha que possui em sua composi¢ao
quimica mais de 50% de carbonato de calcio ou carbonato de célcio e magnésio, sendo alguns
dos principais minerais a calcita (CaCOs3) e a dolomita CaMg(CO3).. Podendo assumir dois
tipos, como calcitico ou dolomitico. O calcéario dolomitico (dolomito), composto em maior
parte por dolomita, indica uma faixa percentual de Mg entre 10,8 e 19,5%, enquanto o calcitico,

grande parte calcita, 2,1 a 10,8% (Boynton, 1980).

Segundo Sampaio e Almeida (2008), o calcio constituinte dos calcarios ¢ oriundo de
rochas igneas, sendo um dos elementos quimicos mais comum, estimado em 3 a 4% da crosta
terrestre. A formagdo dos calcarios ocorre em bacias oceanicas. Segundo Santana (2002),
também se formam nas aguas dos rios, lagos e mares, em diversas eras geoldgicas, por meio

dos processos de denudacao.

Considera-se que os dolomitos foram formados pela substituicdo do célcio pelo
magnésio, a partir de elevado teor de sais de magnésio dissolvido nas dguas. Teoria atualmente

aceita (Sampaio; Almeida, 2008).

Calcita

Habito cristalino e hexagonal com boa clivagem romboédrica. Dureza 3 (escala Mohs).
Massa especifica 2,71 g/cm?® a 2,72 g/cm?. Geralmente, ocorre na cor branca ou sem cor

(hialino) e coloridas quando contém impurezas (Sampaio e Almeida, 2008; Webmineral, 2025).

Dolomita

Sistema cristalino hexagonal, comumente em cristais romboédricos com faces curvadas.
Dureza 3,5 a 4,0. Massa especifica 2,80 g/cm? a 2,90 g/cm?. Geralmente, encontrada nas cores

branca e rosea (Sampaio e Almeida, 2008; Webmineral, 2025).

Segundo Sampaio e Almeida (2008), a similaridade entre as propriedades fisicas dos
minerais (dolomita e calcita) dificulta sua distingdo apenas por métodos convencionais. Dessa
forma, técnicas complementares de identificacdo, como analises quimicas, difratometria de

raios X e microscopia eletronica, sio amplamente empregadas.
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Suas aplica¢des na industria

Possui ampla aplicabilidade em diferentes segmentos industriais. Entre os principais,
destacam-se a construcao civil, a agricultura, a siderurgia e a metalurgia de metais nao ferrosos,
o tratamento de efluentes, a fabricacdo de produtos quimicos e alimenticios, além de sua
utilizag¢ao nas industrias de papel e celulose, 6leos, borrachas e tintas, bem como no controle e

na remoc¢ao de 6xidos de enxofre (Pinto, 2023).

Leal et al. (2008), ao avaliarem a aplicacdo de calcario na implantacdo do sistema
plantio direto em area de Cerrado, verificaram que a calagem (pratica agricola para corrigir a
acidez no solo) promove alteragdes significativas nos atributos quimicos do solo, com elevagao
do pH, aumento da saturagdo por bases e reducao da acidez. Os autores também destacam que
a associagdo da aplicacdao de calcario com o uso de culturas de cobertura contribui para a
melhoria das condigdes de fertilidade do solo, favorecendo o desempenho das culturas

agricolas.

A transformacao de calcario em cal um processo central para abastecer setores como a
construcdo civil e segmentos quimicos. O desenvolvimento dessa cadeia produtiva envolve a
extragdo do calcario, sua calcinacdo e posterior aplicagdo em processos industriais que
dependem da reatividade e das propriedades fisico-quimicas da cal produzida, evidenciando

sua importancia economica e tecnoldgica no pais (Pereira, 2009).

O que compromete o aproveitamento econdomico do calcario sao impurezas silicosas,
que ocorre como areia, fragmentos de quartzo e, em estado combinado, como feldspato, mica,
talco e serpentinito, que produzem efeitos nocivos ao calcario. Para fins metalirgicos e

quimicos devem conter menos que 1% de alumina e 2% de silica (Sampaio; Almeida, 2008).

Por isso, ¢ imprescindivel o beneficiamento do calcéario para a remog¢do de impurezas
silicosas que comprometem seu aproveitamento econdmico e industrial. Processos adequados
de concentracdo permitem adequar o teor de silica as especificacdes exigidas pelos setores
metaltrgico e quimico. Nesse contexto, a microflotacdo seletiva destaca-se como uma etapa

estratégica para a separagao eficiente.

Processamento

O beneficiamento depende do uso e especificacdes do produto. A lavra seletiva, a
catacdo manual, britagem em estdgio unitario, peneiramento, flotacao e separagao magnética, e

entre outros, sao os métodos usuais, que compete ao especialista o uso cada vez mais pratico
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para solucionar as questdes de separacdo e concentragdo em cada caso (Sampaio; Almeida,

2008).

Quarteamento e Homogeneizacao

A homogeneizacdo e o quarteamento (preparacdo de amostras), ¢ necessario €
antecedente aos ensaios de caracterizagdo de minerais, minérios, rejeitos e entre outros.
Objetivando assegurar a representatividade de uma fragcdo retirada de uma amostra. A
homogeneizac¢ao tem por finalidade distribuir uniformemente os componentes, enquanto o
quarteamento divide uma amostra inicial em aliquotas menores em massa. Os métodos mais

utilizados sdo a pilha conica e o quarteador tipo Jones (Meyer et al., 2024).

No método da pilha conica (Figura 1), forma-se uma pilha para separar simetricamente
em relacdo ao vértice do cone. O quarteador tipo Jones ¢ um aparelho que separa o material
fragmentado em duas aliquotas por meio de calhas inclinadas apontadas em diregdes opostas

(Sampaio et al., 2007).

Figura 1 — Quarteamento manual.

Fonte: Meyer et al. (2024).

Segundo Meyer et al. (2024), em relagdo aos métodos de pilha conica e quarteador tipo
Jones, utilizados para amostragem, sdo considerados uteis e que conservam a
representatividade, contudo, o aparelho € mais preciso, enquanto o quarteamento manual € mais
pratico. Schumacher et al., (1990) ressaltou que cinco divisdes sdo suficientes para julgar uma

amostra homogeneizada, independentemente do método utilizado.



19

Caracterizacio tecnologica

Termobalanca e analise termogravimétrica (ATG)

A analise termogravimétrica (ATG) ¢ uma técnica de caracterizacao térmica que consiste
no monitoramento continuo da variagdo de massa de uma amostra em funcao da temperatura
ou do tempo, utilizando uma termobalanca (por vezes referida como analisador
termogravimétrico), sob controle da atmosfera que envolve a amostra, como o tipo de gas e
pressdo. A termobalanga ¢ a combinacdo de uma microbalanga eletronica adequada com um
forno, um programador de temperatura € um computador para controle, que permite que a
amostra seja simultaneamente pesada e aquecida ou resfriada de maneira controlada, com o
registro da massa, da temperatura, dos dados de pressdo e do balango térmico (Figura 2)

(Brown, 2001).

Figura 2 — Sistema esquematico da termobalanca.
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Fonte: Modificado de Brown (2001).

Essa técnica permite identificar fendmenos como, as variacdes de massa que ocorrem
no material devido a volatizacdo de constituintes, decomposicdo térmica de minerais, rea¢ao de
oxidacdo e reducgdo, entre outros processos (Alves, 2018, apud Scalize et al., 2020). A
termogravimetria derivada (TGD), por sua vez, € o arranjo matematico, no qual a derivada da
variacdo de massa em relagdo ao tempo (dm/dt) € registrada em fun¢do da temperatura ou tempo

(Denari e Cavalheiro, 2012).
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Ha diversos fatores relacionados ao equipamento e amostra que podem afetar o

resultado do ensaio termogravimétrico (Quadro 1).

Quadro 1 — Principais fatores que podem afetar as medidas de ATG/TGD.

FATORES INSTRUMENTAIS FATORES DA AMOSTRA
Razao de aquecimento do forno Quantidade de amostra
Velocidade de registro Solubilidade dos gases envolvidos
Atmosfera do forno Tamanho das particulas e calor de reacao
Geometria do suporte de amostra Empacotamento da amostra
Sensibilidade da balanga Natureza da amostra
Composicao do suporte de amostra Condutividade térmica

Fonte: Adaptado de Denari e Cavalheiro, 2012, apud Scalize et al. (2020).

Valverde et al. (2015) estudou a decomposi¢ao térmica do calcario (limestone) ¢ da
dolomita (dolomite), para atmosfera pura em nitrogénio (N2) e dioxido de carbono (CO>),

conforme Figura 3 e 4, respectivamente.

Figura 3 — Termograma obtido da decomposicao de calcario e dolomita durante a calcinagdo sob N2 puro (a) a
pressdo atmosférica.
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Fonte: Valverde ef al. (2015).
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Figura 4 — Termograma obtido da decomposicao de calcario e dolomita durante a calcinagdo sob CO2 puro (b) a
pressdo atmosférica.
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Fonte: Valverde et al. (2015).

Conforme Valverde ef al. (2015), a perda por calcinacdo das amostras de dolomita e
calcario sob atmosfera de nitrogénio puro segue tendéncias praticamente idénticas (verificada
uma elevada repetibilidade a partir de varias medigdes em amostras diversas nas mesmas

condi¢des). Na percepgao que se inicia a 550° C e termina em torno de 750° C.

Ainda segundo os autores, sob atmosfera rica em CO:, a calcinacdo do calcario e da
dolomita ocorre de forma distinta. O calcario inicia a descarbonatagdo de forma mais lenta e
em temperaturas mais elevadas (proximas de 850° C). A dolomita se decompde em duas etapas,

a primeira associada a decomposi¢ao do MgCO:s, e a segunda relacionada a descarbonatacdo do
CaCO:s.

Ensaios sob diferentes propor¢des de CO: foram realizados (Figura 5), destaca-se a
primeira decomposi¢do da dolomita, & medida que a concentra¢do de CO: diminui, essa etapa
ocorre em temperaturas mais altas, enquanto para o calcario, a descarbonatagdo ocorre em

temperaturas mais baixas (Valverde et al., 2015).



Figura 5 — Termogramas obtidos da decomposicdo de dolomita e calcario durante a calcinacdo a pressao
atmosférica sob misturas de gases CO2/N2 em diversas concentragdes de CO2, conforme indicado.
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Carvalho (2005) compara o resultado da analise termogravimétrica 47,7286% de PPC

para dolomita com os resultados publicados por Shoval (1988) e McCauley e Jonsohn (1981)

que pesquisaram amostras muito puras de dolomita para fabricas de refratarios, com PPC média

de 47%.
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Difratometria de raios X (DRX)

A difratometria de raios X (DRX) é uma técnica de caracterizacdo mineralogica utilizada
para identificar fases cristalinas presentes em um material. O método baseia-se na interagdo de
um feixe de raios X monocromatico com a estrutura cristalina da amostra. Quando os raios X
incidem sobre os planos atomicos regularmente espagados do cristal, ocorre difragao
construtiva apenas para determinados angulos, obedecendo a Lei de Bragg, conforme Equagao
i, (criada por W. H. Bragg (1862-1942) e seu filho W. L. Bragg (1890-1971), dois fisicos
ingleses) (Cullity; Stock, 2001).

Lei de Bragg: n* A = 2 *d *sin (8) (1)

Onde:

n: ordem da difragao;

A: comprimento de onda do raio-X incidente [m];

0: angulo de incidéncia [Graus (°)];

d: distancia entre as camadas atdmicas paralelas no cristal [m].

Segundo Cullity e Stock (2001), cada mineral possui um arranjo cristalino caracteristico,
0 que gera um padrdo de difratograma tnico. Assim, a andlise das posicdes e intensidades dos
picos no difratograma permite identificar qualitativamente os minerais presentes e, em alguns
casos, estimar sua propor¢dao na amostra. A DRX ¢ amplamente empregada em estudos
mineraldgicos por ser uma técnica ndo destrutiva, rapida e confidvel para identificacdo

estrutural.

Logo, a caracterizagdo tecnoldgica ¢ fundamental no estudo de carbonatos, pois permite
determinar a composicdo mineraldogica com o uso do difratdbmetro de raios-X (DRX) e
compreender o comportamento térmico do mineral utilizando a andlise termogravimétrica
(ATQ). No caso da calcinacdo, essa etapa € decisiva para avaliar a eficiéncia da conversdao em
cal virgem, determinacdo de teor, impurezas e condigdes operacionais. Desta forma, a
variabilidade dos carbonatos estabelece desafios analiticos que tornam indispensavel a

integracdo entre caracterizacao e estudos térmicos.

Calcinacao

A calcinag@o consiste em um tratamento térmico aplicado principalmente a carbonatos

e hidratos, com o objetivo de promover a remog¢ao de CO-, 4gua e outros gases quimicamente
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ligados a estrutura dessas substancias (Rosenquist, 1983, apud Campos et al., 2018). Trata-se
de um processo endotérmico em substancias solidas objetivando remover volateis, termoélise e

reorganizacao cristalina, amplamente empregado na produgdo de 6xidos (Campos et al., 2018).

A calcinagdo na industria ¢ muito significativa, principalmente, na produgdo da cal,
gesso, cimento, alumina e dentre outros. A calcinagdo ¢ realizada em diferentes tipos de
reatores, tais como: forno vertical (forno de cuba), intermitente ou continuo, forno rotativo e

forno de leito fluidizado (Trajano, 1969, apud Campos et al., 2018).

Soares (2007) classifica a cinética de calcinagdo como complexa, devido diversos
fatores, como concentra¢ao de didoxido de carbono (causa bloqueio da reacdo), distribuigdo
granulométrica das particulas (afeta a transferéncia de calor) e a presenca de impurezas (afeta

a termolise do calcario).

Segundo Guimaraes (1998), o impacto da calcinacdo do calcario tem sido estudado por
décadas, condigdes como, temperatura, composi¢do quimica, composicao fisica, cristalinidade,
impurezas, granulometria, presenga de pd/finos e ma distribuicdo do material, dificultam o
contato do ar quente na extensao do forno, alterando a propor¢ao quimica entre o calcio e o

magnésio e influenciando diretamente no produto.

Cunha et al. (1949) propode utilizar uma fase gasosa para transferéncia de calor e arraste
dos produtos gasosos gerados na decomposi¢ao para melhorar o desempenho do processo, com

destaque para o controle da pressdo do COa.

Heck (2017) classifica a taxa de conversao na calcinacao dos carbonatos para particulas
maiores do que 40 mm, que ¢ governada pelas mesmas leis das reagdes controladas pela difusdo,
sendo o tempo de decomposi¢do proporcional ao quadrado do didmetro da particula e a taxa de
conversdo inversamente proporcional ao didmetro da particula. Considerando que outros fatores
como, porosidade aberta na particula, trincas e entre outros, podem ter relevancia no processo

de calcinagao.

Lima (2016) descreve as fases do aquecimento dos calcérios, de acordo com o tipo de

forno e as caracteristicas da carga. Estas fases sao:
(1) pré-aquecimento: em pré-aquecedores, na parte superior dos fornos;

(1))  aquecimento: seguindo especificacdes adequadas, até atingir a temperatura de

decomposicao;
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(iii))  calcinagdo: atingida a temperatura de decomposi¢do, da-se a carga um tempo de

permanéncia para transformagao completa do calcario em cal virgem.

(iv)  resfriamento da cal virgem: geralmente por intermédio de ar insuflado (ar

secundario de combustao).

O diagrama esquematico do forno AZBE100 (Figura 6), auxilia o entendimento da

descrigao anterior.

Figura 6 — Diagrama esquematico do forno AZBE100.
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Fonte: Paiva et al., 2007, apud Lima (2016).

De acordo com Lima (2016), em levantamentos realizados em campo, destacou-se
diversos problemas relacionados com a operagdo dos fornos industriais, causando riscos de
calcinagdes incompletas. O descontrole da temperatura eleva os niveis de CO2 que agrava pela
ma operacdo, com mais de uma descarga do material calcinado por vez, que provoca o
descontrole no ciclo do material dentro do forno, (pré-aquecimento, aquecimento e calcinagao),
gerando a decriptagdo, sinterizagdo e os vapores H>O, que inibe o processo de calcinacdo e
aumenta a producao de finos. Para Sampaio e Almeida (2008) o material fino torna mais lento
o processo de decomposi¢ao, interrompendo o fluxo do CO; ja liberado, provocando paradas

indesejaveis a operacao. Observou-se que o aumento do CO> ndo alterou significativamente a
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massa do produto para os 6xidos de célcio e magnésio, mas houve variabilidade em termos de
composicao e cristalinidade devido a diferenca dos tempos de exposi¢ao das duas composi¢des
a temperatura. Considera-se que os fatores decisivos no processo de calcinagdo estdo
diretamente relacionados ao procedimento de operagdo dos fornos e controle de temperatura

(Lima, 2016).

Para Sampaio e Almeida (2008), a viabilidade técnica do calcério deve haver um estudo
em escala de laboratério e/ou unidade piloto com a finalidade de avaliar as variaveis
operacionais e obter os dados necessarios ao escalonamento. Pois, hd uma relacdo a produgdo
de cal, estima-se uma média nas praticas industriais de 2,0 t de calcério para 1,0 t de cal

produzida.

Cal virgem

O beneficiamento do calcario por meio da calcinacdo resulta na cal virgem, ou apenas
cal, sendo o dolomito bastante utilizado na produgéo. E um dos produtos mais antigos utilizados
pelo homem, obtendo registros de mais de 2000 anos, sendo entre eles a mistura de cal e terra
argilosa usada na muralha da China (Carpio et al., 2013). Tufo vulcanico misturado a cal na
forma de um cimento foi usado por gregos e romanos. O cimento artificial, Portland, patenteado
pelo inglés Joseph Aspdin em 1824, foi obtido pela calcinagdo de calcario argiloso (Bogue,

1955; Bogue e Gilkey, 1964, apud Campos et al., 2018).

Para obtengdo da cal, os fornos operam em temperaturas entre 900° e 1200° C,
removendo o dioxido de carbono (CO2) que surge em combinagdo com os Oxidos de célcio
(Ca0) e/ou magnésio (MgO), sendo um componente de uso variado, abastecendo varios setores,

principalmente aqueles derivados para a construcao civil (John ef al., 2014).

A Associacao Brasileira de Normas Técnicas — ABNT — Normas Brasileiras — NBR
6473/2003 estabeleceu as caracteristicas fisico-quimicas, como granulometria, umidade,
densidade, reatividade, teores de calcio e magnésio, perda ao fogo e outros, varidveis de
influéncia direta na qualidade dos cales e sdo determinadas em laboratorios. A Tabela 1

apresenta as principais caracteristicas fisicas e quimicas da cal (Guimaraes, 1998).

Tabela 1 - Caracteristicas fisicas e quimicas da cal.

Caracteristica Ca0O Ca0O, MgO
Peso especifico 32a34 32a34
Densidade aparente 881 a 963 Kg/m? 881 a 963 Kg/m?
Ca presente 71,47%

Mg presente - 25,23%
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Peso molecular 56 96,3
Calor de formagao 151.900 cal/mol 143.750 cal/mol MgO
Neutralizacao de 100g de 57¢ 50g
H>SOq4

Fonte: Adaptada de Guimaraes, 1998, apud Lima (2016).

Segundo Sampaio e Almeida (2008), a cal com elevado calcio tem menos de 5% de
MgO. Entretanto, a cal originada de um calcario com elevado teor de magnésio, o produto ¢
conhecido por cal dolomitica. Antigamente, o carbonato de calcio ou qualquer outro metal
transformado em o6xido, por efeito do calor, dava-se o nome genérico de cal. Em geral, o efeito
do calor ou calcinagdo ocorre em temperatura proxima aquela de fusdo do material, no caso do

calcario, na faixa de 900 a 1.000° C.
A calcinagdo do calcario para produzir cal segue as reagdes abaixo

e Calcinagdo do calcério calcitico (CaCOs3) na temperatura entre 1000 e 1300° C.

CaCO5 Ca0 €O,
H J— [
100 4T 56 | 44

e Calcinagdo do calcério dolomitico (CaCO3.MgCOs3) na temperatura entre 900 e

1200° C.
CaC0; MgCO, Ca0 Mgo (O,
100 ss  teaor = -+ + 55

Nessa etapa da calcinag@o ha uma perda de 44% da massa inicial do calcério calcitico,
em decorréncia da liberacao do CO». Calcarios dolomiticos, essa perda pode atingir o valor de

48% (Sampaio; Almeida, 2008).

O fluxograma do processo para obten¢do da cal por meio do calcario dolomitico ¢

apresentado na Figura 7, a seguir.



Figura 7 — Fluxograma do circuito de obten¢ao da cal com cabe em carbonato de calcio dolomitico.
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Fonte: Freas, 1994, apud Sampaio e Almeida (2008).

A cal ¢ um produto instavel, ou seja, calcinacdo reversivel, que ao reagir com agua,
reacao exotérmica, resulta na cal hidratada [Ca(OH)2], um produto mais estavel. A cal hidratada

ao reagir com COxz resulta no calcario calcitico (CaCOs3), que se precipita (Sampaio; Almeida,
2008).

O processo de hidratar a cal ¢ feita em hidratadores, em producdo continua que
transforma os 6xidos de calcio (CaO) ou magnésio (MgO) em hidréxidos, substincias

adequadas para varios mercados, mas, principalmente, para a construcao civil (Lima, 2016).

A reatividade da cal ¢ um indicador de sua qualidade e do seu poder de neutralizagao.
Sua determinagdo baseia-se na neutralizagdo da alcalinidade liberada durante a hidratacao do
oxido de calcio com solugao de acido cloridrico (HCI). A norma ABNT NBR 8815 estabelece
métodos de ensaio baseados na variagdao de pH ou em titulagdo com HCl utilizando fenolftaleina

como indicador (ABNT, 1989).

Outro parametro relevante na avaliagao da qualidade da cal ¢ o teor de 6xido de calcio

disponivel, definido como a fracdo de CaO suscetivel a hidratagcdo e a formacao de hidréxido
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de calcio. Esse pardmetro, determinado conforme a norma ABNT NBR 6473, também reflete a

eficiéncia do processo de calcinagdo (ABNT, 2003).

Na industria metalurgica, o 6xido de calcio serve para limpeza, reage com as impurezas,
como o enxofre que € retirado na escéria. Nos processos pirometalirgicos de altas temperaturas,
reage com as impurezas acidas, por exemplo, nos fornos de fabricagdo de ferro gusa. Enquanto,
a cal hidratada Ca(OH), ¢ um dos reagentes mais usados para remoc¢do dos ions calcio e

magnésio da dgua (Sampaio; Almeida, 2008).

Decriptacio e Sinterizacio

Segundo Chen et al. (2007), a partir de 950° C, tanto nas calcinagdes em laboratdrio
quanto no forno AZBE, inicia-se o processo de decriptacao e sinterizagdo, principal fator para
a reducdo dos teores, esse fenomeno aumenta o CO» e o vapor de H>O, causando a inibi¢ao da

reacdo completa dos 6xidos.

Durante a calcinagdo, o calcario originalmente compacto e denso torna-se mais poroso
e reativo em funcdo da liberacdo de CO: de sua estrutura cristalina, o que promove o aumento
da area especifica. Esse processo pode elevar a porosidade em até 54% e reduzir o volume
molar em cerca de 45%, passando de 36,9 cm?*/mol (CaCOs) para 16,9 cm?*/mol (CaO). Em
temperaturas elevadas, podem ocorrer fendmenos distintos: a sinterizagdo, caracterizada pelo
amolecimento e aglomeracao das particulas, resultando no aumento da fragdo de graos grossos;
e a decriptagdo, na qual a rapida liberagdo de gases (CO2, H20 e outros) gera pressao interna
suficiente para provocar a fragmentagao das particulas e o enriquecimento da fragao fina. Este
processo, assim como a ma calcinagdo ou tempo de exposi¢ao a temperatura elevada maior do
que o necessario, resulta em um produto ndo adequado ou fora da especificagcdo. A Figura 8

apresenta resultados de uma boa e uma ma calcinagdo (Lima, 2016).

Figura 8 — Calcinacdo da cal.
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Procedimentos analiticos para quantificar oxidos

Lima (2016) descreve dois procedimentos para avaliagdo qualitativa da cal que serve
para quantificar 6xido de calcio e 6xido de magnésio. Sendo eles: dissolu¢do com 4acido
etilenodiamino tetra-acético (EDTA), que ¢ um composto organico e funciona como agente
quelante para formar complexos muito estaveis com diversos ions metalicos; andlise quimica
com utilizagdo de aparelho portatil de fluorescéncia de Raios-X, que ird emitir energia na forma
de Raios-X, e o nivel de energia e sua abundancia irdo depender de quais e quantos atomos
estdo presentes na amostra, ou seja, irdo depender da sua composi¢ao quimica. Pois assim ¢é
possivel mensurar a quantidade e a qualidade do CaO e o MgO presente, como também avaliar

a quantidade de residuo, a perda ao fogo e umidade.

Segundo a ABNT (2003), o teste qualitativo para magnésio consiste em adicionar
amonia para formar fosfato de magnésio e amonio, visando obter um precipitado branco. O
precipitado ¢ calcinado transformando o fosfato de magnésio e amdnio em pirofosfato de

magnésio, e calcula-se as massas para obter o resultado.
Reagentes

Coletores

Os coletores (ionizantes ou ndo ionizantes) sao reagentes de flotacdo, responsaveis por
tornarem determinados minerais repelentes a 4gua por adsor¢do de moléculas (cobrindo a sua
superficie com uma fina pelicula) ou ions na superficie mineral, promovendo a hidrofobizacao
seletiva, que permite as particulas minerais se ligarem as bolhas de ar para serem removidas da

polpa durante o processo de flotagdao (Wills; Napier-Munn, 2006).

Acido Oleico

Segundo Lipper (2012), o 4cido oleico (Ci1sH3402) ¢ uma substincia ativa da intitulada
oleina fluida, que serve como coletor anidnico. Seu nome quimico € acido cis 9-octadecendico,
coloracdo amarelo claro e odor rangoso, ¢ miscivel com alcool, cloroférmio, éter, benzeno e
com oleos fixos e volateis. A transformac¢ao do acido oléico em oleato de sodio deve ser feita
preferencialmente com soda caustico (NaOH) a 50% para melhor performance de saponificagao

do acido.



31

Depressores

“Os reagentes usados como depressores na flotagdo sdo reagentes capazes de
proporcionar um carater hidrofilico acentuado a determinadas superficies minerais e de inibir a

acao de coletores sobre essas superficies.”” (Nunes; Peres, 2011, pag. 13).

Alginato de sodio

O alginato de s6dio (CsH7NaOs), € um tipo de polissacarideo natural, quando dissolvido
em solu¢do aquosa torna-se um coloide hidrofilico. Utilizado como espessante alimentar,
emulsificante, estabilizante e agente de liberagdo controlada de farmacos, em razdo das suas
propriedades estaveis, sensibilidade tinica ao pH e biocompatibilidade (Pawar e Edgar, 2012,
apud Chen et al., 2017). Possui grupos quelantes (hidroxila e carboxila) em suas moléculas e
tem potencial para quelar minerais de calcio, tornando sua superficie hidrofilica em solugao.
Por isso, foi incluido como modificante na flotacdo para separar seletivamente a scheelita,
calcita e fluorita. Mostrou-se que o alginato de sddio deprime seletivamente a calcita e fluorita

na faixa de pH 7-12, quando se adicionou antes o oleato de s6dio como coletor.

Depressores polissacarideos apresentam varias vantagens em relacdo aos reagentes
inorgénicos por serem mais estaveis, mais viaveis economicamente, biodegraddveis e ndo-

toxicos (Liu et al., 2000).

Souza et al. (2014) citaram que os procedimentos descritos por Hanna e Somasundaran
(1976) para obter seletividade na separagdo entre minerais pouco soliveis, bem como na

separacao de apatita ou carbonatos (calcita e/ou dolomita), o uso de depressores € essencial.

Conforme Wang et al. (2021), o alginato de sodio tem sido amplamente explorado em
estudos que promovem a separacdo por flotagdo de varios tipos de minerais. Confirmando o
efeito de depressao seletiva semelhante na separagdo de apatita e dolomita devido a diferenca
de capacidade de adsor¢do, em que o alginato se adsorve na dolomita por meio de quelacao
quimica.

Tanino (pinhao de Araucdria angustifolia)

Sampaio ef al. (2022) realizaram uma andlise fitoquimica na casca externa do pinhao
(semente de Araucaria angustifolia), ou seja, o tegumento do pinhdo, sendo este material
composto por trés camadas de tecido: camada interna (endotesta), camada intermediaria

(mesotesta) e camada externa (exotesta). Foi utilizado o extrato hidrofilico (metanol) obtido de

cada camada no ciclo de extragdo. Secdes transversais e longitudinais das camadas externa e
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intermedidria foram usadas para microscopia de luz e epifluorescéncia. Em todas as camadas

foi possivel encontrar taninos condensados, flavondides e triterpendides.

Os taninos (ou polifenois), de alto peso molecular, sao extraidos de arvores nativas de
diferentes regides. Na tecnologia mineral, os taninos mais utilizados sdo do quebracho, casca
de acécia e lignina. Servem como depressores de calcita, dolomita e siderita na flotacdo de
fluorita com acidos graxos e na flotacdo de galena como depressores de esfarelita e ganga

carbonatada (Pearse, 2005; Leja, 1982).

Segundo Castrillon et al. (2023), o efluente da casca do pinhdo pode ser usado como
alternativa para promover a adsor¢do de ions metalicos na industria metalirgica. Devido a
presenca de taninos, compostos que sao os principais responsaveis pela adsor¢dao de ions
metalicos. O teor de tanino € responsavel pela cor da casca do pinhdo. Assim como a casca, as

bracteas contém altos niveis de compostos fendlicos (taninos condensados).

Koester et al. (2021) demonstrou que a casca de pinhdo cru e cozido tem boas
concentragdes de compostos fendlicos, como também a semente. A casca e a pelicula que
reveste o grao apresentam alto teor de taninos, que quando passam por um processo de cocgao

migram para a semente resultando na cor amarronzada (Cunha et al., 2018).

Castro e Hoces (1993) realizaram ensaios de flotagdo de calcita e celestita em bancada,
avaliaram a influéncia do quebracho (tanino) e silicato de sédio como agentes depressores, em
diferentes valores de pH e para varias concentragdes de coletor. O quebracho foi mais eficiente

na depressao da calcita do que na da celestita.

Com o uso de 600 g/t de oleato de sddio, a recuperacdo de calcita no flotado foi cerca
de 90% na auséncia de quebracho, e caiu para cerca de 5% na presenga de 1,2g/l de depressor,
como pode ser observado na Figura 9 o efeito depressor do quebracho (tanino) para calcita

(Nunes e Peres, 2011).
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Figura 9 — Flotagdo de calcita com oleato de sddio em func¢do do pH para varias concentragdes do quebracho.
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Fonte: Castro e Hoces, 1993, apud Nunes e Peres (2011).

Hanna e Somasundaran (1976) atribuiram a a¢do depressora do quebracho a elevada
hidrofilicidade dos grupos fendlicos presentes em sua estrutura. Segundo os autores, a adsor¢ao
do tanino na calcita ocorre principalmente pela formagao de complexos fenolato de calcio, além

de interagdes eletrostaticas e ligagdes de hidrogénio.

Mecanismos da flotacao e microflotacgao

Flotagdo ¢ um processo de separacdo, aplicado em diversos setores industriais,
principalmente na concentracdo de minerais para separar seletivamente particulas sélidas de
minério da ganga, realizada pela suspensdo das particulas em agua (polpa). As particulas que
se deseja flotar tomam um rumo ascendente pela capacidade de se aderirem (ou aderirem a si)
a bolhas de gas (geralmente ar). O conjunto particula-bolhas torna-se menos densa que o fluido,
e o conjunto se desloca verticalmente para a superficie, onde fica retido e ¢ separado numa
espuma, enquanto as particulas das demais espécies minerais se mantém na polpa sem alterar a

sua rota (Chaves et al., 2010).

No inicio da aplicacdo do processo de flotagdo, poucos pesquisadores estudaram o
comportamento de espécies minerais na presenca de reagentes diversos num sistema unitério.
Bem como, utilizou-se 6leo como fase apolar, e, a aplicabilidade do ar (aeragdo) se tornou viavel
quando se compreendeu que a superficie dos minerais podia ter seu grau de hidrofobicidade

controlado pela adicao de reagentes (Araujo et al., 2005).

As espécies minerais que capturam bolhas de ar no interior da polpa sdo nomeadas
hidrofobicas, propriedade de tendéncia dessa espécie mineral ter maior afinidade pela fase

gasosa que pela fase liquida. Quanto maior a hidrofobicidade de um mineral, maior sera sua
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repeléncia por agua e maior sua afinidade por substincias apolares ou lipofilicas, como o ar
atmosférico e substancias graxas (compostos organicos insoliveis em agua). Mas, poucos sao

os minerais naturalmente hidrofobicos (Leja, 1982).

De acordo com Chaves et al. (2010), as espécies minerais com tendéncia em maior
afinidade pela fase liquida que pela fase gasosa sdo denominadas hidrofilicas, ou seja, quanto
maior sua propriedade de hidrofilicidade, maior sera a molhabilidade de sua superficie pela

agua ou por outros liquidos apolares.

Ainda segundo os autores, de certo o comportamento hidrofilico das espécies minerais
pode ser bastante alterado pela introdugdo de substancias adequadas no sistema de flotagao.
Além disso, a experiéncia mostra que, estando presentes duas espécies minerais em um sistema
de flotagdo, é possivel induzir a hidrofobicidade em apenas uma delas, mantendo a outra

hidrofilica, ou seja, provocar uma hidrofobicidade seletiva.

Dentre os tipos, a flotagdo direta ¢ quando os minerais de interesse sdo flotados e

separados nas espumas. Contudo, na flotagdo reversa os minerais de ganga sao flotados.

Segundo Araujo et al. (2005), conforme evoluiu o processo de flotacdo intensificou a
importancia de estudos dos sistemas mineral-reagentes. O que se torna inviavel realizar os
estudos em escala industrial ou em bancada, frente ao grande numero de reagentes alternativos

aplicaveis em diversas atribuigdes na flotagao.

De acordo com Luz (1996), a microflotagao € propicia para reproducao de ensaios com
pouca matéria e bem controlados, os quais permitem a andlise de mecanismos de interacao entre
os reagentes e as superficies minerais e o levantamento das melhores condigdes fisico-quimicas

da suspensao ou polpa, como concentracao de coletores e/ou depressores, pH etc.

Ainda segundo o autor, os mecanismos que levam a sinérese numa célula de flotacao,
ou seja, a separacdo entre as fases componentes da espuma (polpa e ar) sdo basicamente a

drenagem por succao capilar (fluxo de Plateau) e drenagem por sedimenta¢do gravitacional.

Segundo Santos (2024), a necessidade de experimentar um reagente na usina, por
condi¢des de custo-beneficio, por exemplo, sdo necessarios os estudos preliminares, como
ensaios de microflotagdo, seguido do estudo em escala de bancada empregando células ou

colunas de flotacdo, para posteriormente realizar-se os testes em escalas piloto e industrial.

Conforme Chudacek et al. (1992), para que ensaios de microflotacdo sejam

representativos, o método empregado deve reproduzir, de forma semelhante ao processo
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industrial, as condicdes fisicas, quimicas e hidrodinamicas responsaveis pela colisdo e adesdo
particula—bolha. Entretanto, a semelhanca hidrodindmica nem sempre ¢ devidamente
considerada. Segundo os autores, essa representatividade exige a avaliacao dos mecanismos de

contato particula—bolha presentes na flotagao industrial.
Nesse contexto, os equipamentos de flotagdo sdo classificados em dois grupos:

i. aqueles em que o contato ocorre predominantemente por colisdes de alta
aceleracdo e desaceleracdo (High Acceleration/Deceleration Collision — HAC),
como c¢lulas mecanicas rotor/estator, células pneumaticas de fluxo cruzado e
air-sparged hydrocyclones;

ii.  aqueles em que o contato ocorre principalmente por colisdes suaves de bolhas
em regime gravitacional (Cruising Bubble Collisions — CBC), tipicas de células
pneumaticas de baixa agitagdo, flotagao a vacuo e colunas.

Este estudo de microflotagdo foi conduzido em célula de Fuerstenau, equipamento
amplamente reconhecido pela elevada precisao e reprodutibilidade em ensaios de flotacdo em
escala laboratorial. Sua concep¢do permite controle rigoroso das varidveis operacionais,

favorecendo a avaliacdo seletiva das intera¢des entre minerais e reagentes.

Célula de Fuerstenau

Equipamento de laboratoério (célula de vidro de 125 ml introduzida em 1963, por
Maurice C. Fuerstenau), para testes de bancadas, com o objetivo em pequena escala, que simula
condig¢des controladas para avaliagdo inicial de componentes ou processos (Fuerstenau, 1999).
Desenvolvido para produzir e otimizar processos de flotagdo com boa reprodutibilidade, mas
com particularidades como o arraste hidrodinamico, que precisa ser controlado em relagdo a
granulometria. Possui um septo poroso de vidro sinterizado na parte inferior do dispositivo para
distribuicao do gas na polpa mineral. O agitador mecanico € que que produz a agitacdo. A célula
permite um bom controle das varidveis operacionais, mostra boa repetibilidade, sendo utilizada

atualmente em pesquisas de carater fundamental (Araujo et al., 2005), conforme Figura 10.
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Figura 10 — Célula de Fuerstenau.
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Fuerstenau (1964) realizou ensaios que apresentaram boa reprodutibilidade, como
observado na Figura 11. Allison e colaboradores, do National Institute for Metallurgy —
Randburg (Allison e Finkelstein, 1974, apud Ruijter, 1979) consideraram a reprodutibilidade
da célula razoavelmente boa. Eles obtiveram desvios padrdo amostrais de 1,8 % para
recuperagdes entre 90 e 100 % e de 11,5 % para recuperagdes entre 20 e 30 %. Os desvios

padrdo amostrais das demais recuperagdes ficaram entre 4,2 € 9,8 %.

Figura 11 — Ensaios na célula de Fuerstenau.
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Conforme Luz (1996), a célula de Fuerstenau revelou-se como uma técnica competente
para ensaios prospectivos, resultando em uma boa correlacdo entre os resultados de
microflotagdo e células de bancada. Assegurando, que os valores de flotabilidade na

microflotagdo devem ser entendidos como qualitativos ou, no maximo, semiquantitativos.

Maquinas e circuito de flotacio industrial

No comeco, completado 100 anos em 2005, havia pouca base cientifica e a necessidade
de entender os principios fundamentais ocorreu a partir da primeira década que sucedeu a

introducdo industrial do processo (Araujo et al., 2005).

Refere-se a tanques projetados para receber a polpa mineral alimentada, continuamente,

de um lado, e do outro lado descarrega, conforme modelos (Figuras 12 e 13).

Figura 12 — Maquina de flotagdo (modelo Wemco).
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Fonte: Chaves et al. (2010).
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Figura 13 — Méaquina de flotagdo (modelo Galigher).
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A maquina de flotagdo ¢ instalada dentro da célula de flotagdo (Figura 14) e integra-se
um rotor, no fundo da célula, suspenso por um eixo conectado a um acionamento (fora da célula
e acima), girando dentro de um tubo e/ou estator. O rotor tem o principio de manter a polpa

agitada e em suspensao.

Figura 14 — Arranjo de células de flotagdo.
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Na flotagdo, assim como em outras operagdes de concentragdo, ¢ dificil atingir
simultaneamente altos teores e elevadas recuperacdes em uma Unica etapa. Por isso, o processo

¢ normalmente dividido em estagios (Figuras 15 e 16). Na etapa rougher obtém-se um
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concentrado de baixo teor e um rejeito ainda contendo minerais uteis. O concentrado rougher é
submetido a etapa cleaner, na qual se produz o concentrado final e um rejeito com teor
relativamente elevado. Ja o rejeito rougher ¢ tratado na etapa scavenger, gerando um rejeito
final de baixo teor e um concentrado intermedidrio. Tanto o rejeito cleaner quanto o
concentrado scavenger sao recirculados para a etapa rougher, visando maximizar a recuperagao

global do processo (Chaves et al., 2010).

Figura 15 — Circuito de flotagao.
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Figura 16 — Esquema de um circuito completo de flotagao.
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Flotabilidade de carbonatos e quartzo

Costa (2009) realizou ensaios de microflotacao em célula de Fuerstenau para determinar

as melhores condicdes de flotacdo seletiva na separagdo entre minerais de hematita, quartzo e
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dolomita. Neste estudo, destaca-se o uso do oleato de sd6dio como coletor € o uso do tanino

como depressor para os minerais em foco (Figuras 17 e 18).

O coletor foi obtido por saponificagdo, gerando concentracdo de dosagem de 1%. Os

ensaios (apenas coletor) foram realizados em diferentes dosagens.

Figura 17 — Flotabilidade do quartzo por oleato (2 esquerda) e por tanino e oleato em fungdo do pH.
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Fonte: Adaptado de Costa (2009).
Figura 18 — Flotabilidade da dolomita por oleato (a esquerda) e por tanino e oleato em fungdo do pH.
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Fonte: Adaptado de Costa (2009).

Conforme Santos (2024), ao realizar os ensaios de microflota¢cao no Tubo de Hallimond

(célula de flotacdo) com 4cidos graxos (oleato e palmitato de sddio) puros € em mistura como

coletores, objetivando maximizar a flotabilidade da apatita e minimizar a flotabilidade da

calcita e dolomita, determinou-se que entre os trés minerais estudados, a calcita apresentou

maior arraste hidrodindmico (fendmeno indesejado), com valor de 4,56%, seguido da apatita,

3,05% e dolomita 2,51%. Apesar que, baixo indice de transporte hidrodinamico, ocasiona baixo
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carreamento de particulas pelo fluxo ascendente gerado pelas bolhas de gas nitrogénio. O autor
ainda cita que, a calcita se torna mais insoltivel em pH alcalino (ou basico), com maior avango
para valores de pH menores que 9,0. A dolomita apresenta comportamento semelhante a calcita,

pela natureza de sua composicao (Ofori et al., 1985).

Neste estudo, ¢ apresentado os dados de flotabilidade (Tabela 2), com foco para o oleato

de so6dio como coletor para os minerais em foco.

Tabela 2 — Resultado de flotabilidade com planejamento fatorial com ponto central em quintuplicata.

Dosagem Proporg¢ao Flotabilidade Flotabilidade

(mg/L) (%) Calcita (%) Dolomita (%)
6,0 20 Oleato de Sodio 51,74 14,77
11,0 20 Oleato de Sddio 74,13 90,55
6,0 50 Oleato de Sodio 73,45 40,91
11,0 50 Oleato de Sédio 64,33 95,96
8,5 35 50% palmitato e 50% oleato 48,88 95,28
8,5 35 50% palmitato e 50% oleato 54,16 93,89
8,5 35 50% palmitato e 50% oleato 62,44 95,63
8,5 35 50% palmitato e 50% oleato 48,42 96,08
8,5 35 50% palmitato e 50% oleato 50,65 96,00

Fonte: Adaptado de Santos (2024).

O oleato de so6dio em pH 11 (alcalino) e em maior dosagem, mostrou ser mais seletivo
para a dolomita (acima de 90%), esse resultado pode ser atribuido a solubilidade dos minerais,
uma vez que a calcita ¢ o mineral mais soluvel. Melhor demonstrado os resultados, conforme

Figuras 19 e 20, a seguir.

Figura 19 — Efeitos principais para flotabilidade da calcita. (considera¢des: na proporg¢do 0 significa 100% oleato
¢ 0 100 indica 100% palmitato).
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Fonte: Adaptado de Santos (2024).
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Figura 20 — Efeitos principais para flotabilidade da dolomita. (consideracdes: na proporg¢do 0 significa 100%
oleato e 0 100 indica 100% palmitato).

Grafico de Efeitos Principais para Flotabilidade dolomita
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Fonte: Adaptado de Santos (2024).

Gomes (2022) realizou ensaios de microflotacdo com hematita e dolomita na célula de
Fuerstenau em trés etapas principais, objetivando avaliar o potencial de sabdes de 6leos, como
os de semente de uva, de carogo de algodao e de crambe como coletores na flotagdo de minérios
dolomiticos, usando o oleato de sddio como referéncia. A primeira e a segunda etapa foram
realizadas apenas com coletor, sistema isolado e concentragao de 50 mg/L e mistura sintética
igualitaria dos minerais, com concentracdo de 20 mg/L, respectivamente. A terceira etapa,
sistema bindrio, com adicao de depressor (amido de mandioca) com concentracdo de 3 mg/L e

coletor com 50 mg/L.

No sistema simplificado com 50 mg/L de coletor, todos os 6leos apresentaram alta
flotabilidade para a dolomita, conforme Figura 21. Para a dolomita em solugdo, as
concentragdes das espécies Mg e Ca** predominam no pH 6, o que favorece a adsor¢io do

coletor em sua superficie aumentando a flotabilidade do mineral (Chen; Tao, 2004).
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Figura 21 — Flotabilidade da dolomita em relacdo ao pH.
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Fonte: Adaptado de Gomes (2022).

De acordo com Tohry et al. (2021), ao realizar ensaios microflotagdo de hematita e
quartzo, os resultados indicaram que o tanino deprime seletivamente mais de 90% da hematita,

enquanto seu efeito na flotabilidade do quartzo foi desprezivel, uma depressao menor que 8%.

Os taninos sdo um tipo de polifendis que tém sido considerados relevantes para a

separacdo por flotagdo de calcita e pirita (Rutledge, 2016, apud Tohry et al., 2021).
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METODOLOGIA

Nesta secao sdo descritos os materiais, equipamentos e os procedimentos metodologicos
empregados em todas as etapas da campanha experimental desenvolvida neste trabalho. A
metodologia foi estruturada de forma sequencial, contemplando a preparacao, homogeneizacao
e o quarteamento das amostras, a caracterizagao fisico-quimica e mineraldgica, bem como a

realizacdo dos ensaios de microflotagao.

A preparagdo das amostras de quartzo e calcario envolveu etapas de cominuigdo,
peneiramento em faixa granulométrica adequada aos ensaios de microflotacdo,
homogeneizagdo e quarteamento, visando garantir a representatividade e reprodutibilidade dos
resultados. A caracterizacdo das amostras de calcario foi conduzida por meio de ensaios de
picnometria, calcinagdo, analise termogravimétrica (ATG) e difratometria de raios X (DRX),
permitindo a avaliagdo das propriedades fisicas, mineralogicas e analises térmicas do material

estudado.

Os ensaios de microflotagdo foram realizados com o objetivo de avaliar o
comportamento dos minerais frente aos reagentes utilizados, visando analisar a seletividade do
processo na separagdo entre calcario e quartzo. Nessa etapa, foram preparados e dosados o
coletor (oleato de s6dio), os agentes depressores (alginato e efluente de pinhdo — Araucdria
angustifolia), bem como os reguladores de pH e o espumante, com controle das condi¢des

operacionais, incluindo vazdo de ar e tempo de condicionamento e flotagdo.

A preparagdo das amostras foi realizada no laboratorio de Tratamento de Minérios, € os
ensaios de flotacdo e os demais procedimentos experimentais foram conduzidos nos
laboratorios de Reologia e Caracterizagdo Tecnologica, todos vinculados ao Departamento de

Engenharia de Minas (Demin) da Universidade Federal de Ouro Preto (Ufop).

Preparacio das amostras

A amostra de quartzo foi cedida pelo laboratdrio de Tratamento de Minérios do Demin,
e as amostras de calcario (Figura 22) foram cedidas pelo professor Dr. José Aurélio Medeiros

da Luz.
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Figura 22 — Amostras utilizadas neste estudo.

Fonte: Autor (2025).

Inicialmente, as amostras foram submetidas aos processos de fragmentacdo e
cominui¢do. Para isso, utilizou-se um britador de mandibulas, seguido por um britador de rolos,
e posteriormente um moinho de bolas, no qual os materiais foram moidos por 30 minutos. Apos
amoagem, realizou-se o peneiramento a seco (com peneiras de alivio) por 10 minutos, adotando
como fracdo de interesse o material passante em 0,208 mm (65#) e o retido em 0,074 mm
(200#). Foram preparados 641,56 g de quartzo e 797,46 g de dolomito, totalizando 1439,02 g
para os ensaios. O moinho, os corpos moedores de porcelana e o peneirador encontram-se nas

Figuras 23, 24 e 25, respectivamente.

Figura 23 — Moinho.

Fonte: Autor (2025).
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Figura 24 — Corpos moedores de porcelana.

Fonte: Autor (2025).

Figura 25 — Peneirador.

Fonte: Autor (2025).

Na sequéncia, as amostras foram submetidas a homogeneizagdo e quarteamento por
pilha conica, de forma a garantir a representatividade considerou-se 5% de variagdo entre as

massas.

Preparacio dos reagentes

A determinacdo da dosagem de reagentes foi realizada a partir da relagdo fundamental
de concentracdo desejada em solugdo, expressa pela Equagdo 1. A partir da massa de reagente
calculada, a dosagem foi posteriormente convertida para consumo especifico em fung¢do das
massas das amostras utilizadas nos ensaios, conforme a Equagao 2. Sendo o resultado expresso

em termos de gramas por tonelada de minério.
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C = 1
= ( )
Onde:

C: concentragdo desejada [g/L].
m: massa do reagente [g];

V: volume util da célula de flotacao [L].

Myeqgente
C=——""— )
Myninério

Onde:
C: concentracao [g/t];
Muminerio: para este estudo 30x107 t [30 g].

Foram preparados os reagentes. O 4cido oleico foi saponificado (transformado em oleato
de sodio) para atuar como coletor, em concentracdo de 1% (10 gramas em 1000 mL). O

procedimento de preparacdo do acido em sal organico esta descrito a seguir.

i.  Inicialmente, utilizou-se um béquer de 250 mL, no qual foi adicionada agua destilada
em volume suficiente para permitir a dissolu¢cdo e homogeneizagdo dos reagentes, com
aquecimento controlado até 60° C;

ii.  Em seguida, adicionou-se, de forma gradual e sob agitacdo, uma solu¢do aquosa de
NaOH a 3%, preparada na propor¢ao de 3 g de NaOH em 100 mL de dgua destilada,
até que a solugdo atingisse pH igual a 12, condi¢do necessaria para favorecer a reacao
de saponificagao;

iii.  Posteriormente, foram adicionados 10 g de acido oleico a solugdo alcalina, mantendo-
se a agitacdo para promover a dispersdo do reagente organico no meio aquoso;

iv. A mistura resultante foi entdo transferida quantitativamente para um baldo
volumétrico de 1000 mL, procedendo-se a adi¢ao de agua destilada até proximo da
marca de afericdo (menisco), com aquecimento controlado até 60° C;

v.  Ap0s a diluigdo inicial, o pH da solugao foi novamente verificado e ajustado, quando
necessario, até pH igual a 6, por meio da adi¢do controlada de solugdo 4cida ou bésica;

vi.  Em seguida, o volume do baldo foi completado com agua destilada até a marca de
aferi¢do, realizando-se nova conferéncia do pH, assegurando sua estabilizagao em pH
6;

vii.  Por fim, a solucdo foi submetida a agitacdo em agitador magnético, mantendo-se essa
condic¢do até a completa saponificagdo do acido oleico e a obtencao do oleato de so6dio
em solucdo homogénea.

O alginato por sua vez, foi utilizado como depressor na mesma concentracao de 1% (10
g/L), foi diluido em 4gua destilada, conforme Figura 26, adicionou-se em minusculas fragdes
a temperatura ambiente e em agitacdo constante com o uso do agitador magnético para evitar
formagao de grumos.
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Figura 26 — Alginato diluido em agua destilada a concentragéo de 1%.

Fonte: Autor (2025).

Adicionalmente, testou-se o uso do efluente de pinhao de Araucaria angustifolia como
depressor alternativo. O efluente resultante do cozimento do pinhao ¢ conhecido por apresentar
teores significativos de compostos fendlicos soluveis, incluindo taninos, provenientes da casca
e do tegumento da semente, que migram para a agua de cozimento durante o processo térmico.
Estudos fitoquimicos demonstram e confirmam que os residuos da semente e seus extratos,

apods o cozimento, contém taninos condensados, flavonoides e outros fenolicos (Sampaio et al.,

2022).

No procedimento experimental adotado, o efluente de pinhdo foi acondicionado em
béquer e levado a estufa térmica a 120° C até a completa evaporagao do liquido, resultando em
um extrato solido residual, conforme Figura 27, por meio da diferenca entre as massas (inicial
e final) obteve-se a relagdo para sequenciamento dos calculos de concentracdo de compostos.
Segundo Koester et al. (2021), esse material, aqui denominado extrato so6lido concentrado de
pinhdo, representa uma matriz complexa de compostos organicos hidrossoltuveis extraidos da
semente, sendo enriquecido de taninos, mas ndo se configura como tanino isolado de forma

pura. Neste trabalho, ndo se determinou a concentracdo dos taninos no extrato sélido residual.
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Figura 27 — Extrato so6lido concentrado de pinhéo.

Fonte: Autor (2025).

Para o ajuste do pH nos ensaios de microflotacdo, foram utilizadas solu¢des de carater
acido e basico, empregando-se acido cloridrico (HCI) e hidroxido de sédio (NaOH), na
concentragdo, respectivamente, 5% e 2%. Como agente espumante, utilizou-se 6leo de pinho

na concentragdo de 3%, sendo adicionadas 12 gotas de espumante em cada ensaio.
Caracterizacao das amostras

Picnometria

A verificacdo da pureza e a caracterizagdo fisica dos minerais estudados foram
realizadas por meio da determinagdo da massa especifica real das amostras, utilizando o método
de picnometria. O teste foi conduzido em triplicata para o quartzo e dolomito, visando maior
confiabilidade e reprodutibilidade dos resultados. Em substitui¢do a 4gua destilada, empregou-
se alcool etilico 70% como fluido de referéncia, uma vez que, nos testes preliminares com agua,
observou-se a formagao significativa de bolhas e espuma, especialmente associadas a presenca

de ar aprisionado entre os graos minerais, o que poderia comprometer a precisdao das medicdes.

Foram utilizados picnometros de vidro com volume nominal de 50 mL, de modo a
ocupar cerca de um terco do volume total do dispositivo, condi¢do considerada adequada para
minimizar erros experimentais e facilitar a completa infiltragdo do fluido entre as particulas

solidas.

O procedimento experimental seguiu as seguintes etapas, conforme sugerida por

Milhomem e da Luz (2016).
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a) determinacdo da massa do picnometro seco, limpo e com tampa, obtendo-se a massa
(my);

b) adi¢do da amostra mineral ao picndmetro até aproximadamente um terco de seu volume,
seguida da pesagem do conjunto picnometro + amostra, resultando na massa (m,);

¢) adicdo do alcool 70% ao picndmetro até o completo recobrimento da amostra,
aplicando-se vibragdo com o uso da mesa vibratéria no dispositivo para facilitar a
liberacao de bolhas de ar e promover a completa penetracao do fluido entre os graos;
em seguida, completou-se o volume até a marca de referéncia com auxilio de seringa,
procedendo-se a pesagem do conjunto picndmetro + amostra + alcool, com a parte
externa devidamente seca, obtendo-se a massa (Mymq);

d) determinacdo da massa do picnometro preenchido apenas com alcool 70% até a
superficie da tampa, com o dispositivo seco externamente, obtendo-se a massa (1)

A massa especifica foi calculada pela Equagao 3.

— (mpm + mp) X Paicool
(mpa + mpm) — (mp + mpma)

p (3)

Onde:

p —Massa especifica da amostra [kg/m?];

palcool - Massa especifica do alcool [kg/m?];

mp — Massa do picndmetro vazio com a tampa [kg];

mpm — Massa do picndmetro mais minério [kg];

mpma — Massa do picndmetro mais minério mais agua [kg];
mpa — Massa do picndmetro mais agua [kg].

[lustragdo esquematica das etapas do procedimento experimental (Figura 28).
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Figura 28 — [lustracdo esquematica do método de picnometria para determinag@o de massa especifica.
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Fonte: Adaptado de Milhomem e da Luz (2016).

Difratometria de raios X

A amostra de calcario foi submetida a caracterizacao estrutural e mineraldgica por meio de
ensaio de difratometria de raios X (DRX), com o objetivo de identificar e avaliar as fases

cristalinas presentes no material estudado.

O ensaio de DRX foi conduzido em difratometro da fabricante PANalytical, modelo X Pert?

Powder, com tubo de cobre e filtro de niquel, conforme a Figura 29.

Figura 29 — Difratometro.

Fonte: Autor (2025).
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Calcinac¢ido por forno mufla

Amostras representativas de calcario foram inicialmente pesadas para determinagdo de
suas massas iniciais (1,85% ou 15 g da amostra preparada) em trés cadinhos de porcelana
diferentes, 5 g em cada. Foram colocadas em estufa a 120° C por 1 hora, com o objetivo de
remover a umidade residual e possiveis volateis superficiais. ApOs essa etapa, as amostras foram
novamente pesadas, permitindo a quantificacdo das perdas de massas associadas a eliminagao
desses componentes. Posteriormente, as amostras secas foram transferidas para um forno mufla
e submetidas ao processo térmico, permanecendo por 6 horas a temperatura de 900° C, visando
a transformacao dos carbonatos em 6xidos com liberagao de CO.. Ao término do tratamento
térmico, as amostras calcinadas foram pesadas novamente. As massas iniciais e finais obtidas
foram utilizadas para o calculo da perda de massa por calcinagao, possibilitando a avaliagdo das

transformagoes térmicas ocorridas durante o processo de calcinagao.

Analise termogravimétrica (ATG)

O ensaio termogravimétrico foi conduzido com o objetivo de avaliar o comportamento
térmico e os eventos de perda de massa da amostra de calcario, por meio da técnica de analise
termogravimétrica (ATG), a fim de obter-se maior precisdo devido ao ambiente de atmosfera
controlada. A andlise foi realizada em equipamento TGA Q50 (versdo de software V20.13,
Build 39, namero de série 0050-1096), operando em modo dinamico até a temperatura maxima
de 1000° C. A amostra, com massa inicial de 87,38 mg, foi acondicionada em cadinho de
platina, material quimicamente inerte ¢ adequado para altas temperaturas. Durante o ensaio,
utilizou-se atmosfera controlada de nitrogénio, com vazao total de 100 mL min™’, sendo 10 mL
min' destinados ao gas de balango e 90 mL min™" ao gas de arraste da amostra. O sistema de
aquecimento consistiu em uma razao constante de 10° C min™', desde a temperatura ambiente

até 1000° C, seguida de um tempo de resfriamento de 15 minutos.

Ensaios de microflotacio

Os testes foram conduzidos em célula de Fuerstenau (volume util de 110 mL), conforme
Figura 30, com vazao de ar de 260 mL/min e agua de reposicao de 83 mL/min. O tempo de
condicionamento foi de 3 minutos para o depressor, seguido de 2 minutos para o coletor. Os
ensaios foram realizados em duplicata (exceto para o efluente de pinhdo), em diferentes valores

de pH, aproximadamente, 6, 7, 8 e 9, utilizando 15 g de cada mineral por ensaio.
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Figura 30 — Sistema de microflotagdo em célula de Fuerstenau.

Fonte: Autor (2025).

De modo geral, os ensaios realizados foram fundamentados na metodologia proposta
por Luz (1996), sendo, contudo, introduzidas adaptagdes nos parametros operacionais e
pequenas modificagdes no procedimento experimental, de forma a adequa-lo aos objetivos e as

condi¢des especificas deste trabalho.

I — Condi¢des Gerais

1) Volume de 4gua destilada de flotacao [98 mL];
2) Volume de coletor [1,9 mL];

3) Volume de depressor [0,55 mL];

4) Amostras [30,0 g];

5) Agua de reposigdo [2000 mL];

6) Velocidade de agitagdo: Nivel 2 [216 rpm];

7) Tempo de flotagdo [4 minutos].
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IT — Procedimento Experimental

A — Ensaio sem depressor

1.
ii.
iii.

1v.

V.

vil.

Viil.

IX.

x1.

ajuste do pH da agua de flotagdo e 4gua de reposicao;

registro do pH inicial;

despejo cuidadoso as amostras no fundo seco da célula (massa de 30,0 g);

adicao de 98 mL da agua de flotacdo; iniciagdo da agitacdo e disparo do crondmetro,
mantendo-se o sistema até o fim do condicionamento, o qual deve ser de 2 minutos (120
s) (hidratagdo);

adi¢ao do volume (necessario para a dosagem) a 1%, em massa de coletor; ajuste de pH,
e inicio do segundo condicionamento (por exemplo, para dosagem de coletor igual a

619,34 g/t tem-se, para 30,0g de solidos, o seguinte volume a 1 %:

(161934 2 )x( 30x107¢ ) L1

9
0,01 1 i

Volume = = 1,86 mL

gotejamento de espumante apds 110 s do inicio do condicionamento de 12 gotas de dleo
de pinho;

injecdo de gas, via abertura das valvulas, mantendo-se a vazao constante, durante o
tempo de flotacdo; adicdo por gotejamento da agua de reposi¢ao;

interrupgao do fluxo de gés, término da agitacdo, verificagdo e registro do pH final;
separacdo cuidadosa do material flotado e do ndo-flotado, lavando-se bem as paredes
da célula com pisseta;

filtragem das fragcdes em papel-filtro rotulado e sua secagem a 100°C;

pesagem das fragdes em balanga analitica de precisao.

B — Ensaios com depressor (alginato) e coletor

1.
ii.
1il.

1v.

ajuste do pH da agua de flotagao e 4gua de reposi¢ao;

registro do pH inicial;

despejo cuidadoso as amostras no fundo seco da célula (massa de 30,0 g);

adicao de 98 mL da agua de flotagao; iniciacdo da agitacao e disparo do cronometro,
mantendo-se o sistema até o fim do condicionamento, o qual deve ser de 2 minutos

(120 s) (hidratagao);
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Vil.

Viii.

IX.

x1.

Xil.
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adi¢ao da solugao depressora (necessario para a dosagem) a 1%, em massa; ajuste

de pH, e inicio do segundo condicionamento (por exemplo, para dosagem de

depressor igual a 181,67 g/t tem-se, para 30,0g de so6lidos, o seguinte volume a 1 %:
Volume =

(18167 ¢ )x ( 30x107¢) L

o1 T = 0,55mL
’ mL

adi¢ao do volume (necessario para a dosagem) a 1%, em massa de coletor; ajuste de
pH, e inicio do terceiro condicionamento (por exemplo, para dosagem de coletor
igual a 619,34 g/t tem-se, para 30,0g de so6lidos, o seguinte volume a 1 %:

Volume =
(61934 4 )x( 30x107¢) L1

9
0,01 1 L

= 1,86 mL

gotejamento de espumante apds 110 s do inicio do condicionamento de 12 gotas de
0leo de pinho;

injecdo de gas, via abertura das valvulas, mantendo-se a vazao constante, durante o
tempo de flotagdo; adi¢do por gotejamento da dgua de reposicao;

interrupc¢ao do fluxo de gés, término da agitacdo, verificacdo e registro do pH final;
separacdo cuidadosa do material flotado e do nao-flotado, lavando-se bem as
paredes da célula com pisceta;

filtragem das fracdes em papel-filtro rotulado e sua secagem a 100°C;

pesagem das fragdes em balanga analitica de precisao.

C — Ensaio com depressor (efluente de pinhao) e coletor

1.

11.

1il.

1v.

Vi.

ajuste do pH da 4gua de flotagdo e 4gua de reposicao;

registro do pH inicial;

despejo cuidadoso as amostras no fundo seco da célula (massa de 30,0 g);

adi¢dao de 89 mL da agua de flotacdo; iniciagdo da agitacdo e disparo do cronometro,
mantendo-se o sistema até o fim do condicionamento, o qual deve ser de 2 minutos (120
s) (hidratacao);

adi¢ao da solucdo depressora a 10%, em volume util da célula (11 mL); ajuste de pH, e
inicio do segundo condicionamento;

adi¢do do volume a 1%, em massa de coletor (1,86 mL); ajuste de pH, e inicio do

terceiro condicionamento;
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vii.  gotejamento de espumante ap6s 110 s do inicio do condicionamento de 12 gotas de dleo
de pinho;
viii.  injecdo de gas, via abertura das valvulas, mantendo-se a vazao constante, durante o
tempo de flotacao; adigdo por gotejamento da agua de reposi¢ao;
ix.  interrupg¢do do fluxo de gés, término da agitagdo, verificagdo e registro do pH final;
X.  separagdo cuidadosa do material flotado e do ndo-flotado, lavando-se bem as paredes
da célula com pisceta;
xi.  filtragem das fragdes em papel-filtro rotulado e sua secagem a 100°C;

xii.  pesagem das fracdes em balanca analitica de precisao.

Determinacio de parametros

A determinagao do teor de dolomita e calcita na amostra de calcario foi realizada a partir
do resultado de perda de massa, utilizando-se o método de balango estequiométrico para
misturas binarias de carbonatos. O célculo do teor de dolomita foi efetuado conforme a Equacao

4,

:q_fc
fd_fc

Ta “4)

Onde:
Ta: teor massico de dolomita presente na amostra [%];

q: fragdo massica residual experimental da amostra ap6s a calcinagdo, obtida pela razao entre a

massa final calcinada ¢ a massa inicial;
fe: fracdo massica residual tedrica do 6xido de célcio proveniente da calcita apos a calcinagao;

fa: fracdo massica residual tedrica do 6xido de calcio e magnésio proveniente da dolomita apds

a calcinagao;
O teor de calcita (T,) foi obtido conforme a relacdo T, = 1 — Tj.

A aplicacdo da Equagdo (4) fundamenta-se nas Estequiometrias I e II das reagdes de
decomposicdo térmica da calcita e da dolomita, respectivamente, que apresentam diferentes

fragdes de residuo sélido apds a liberacao de didxido de carbono (Sampaio e Almeida, 2008).

CaCOs4 Ca0 €O}
+ calor <

I
100,09 56,08 * 44,01 0

Sendo:
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56,08 g/mol
L= = 0,56
100,09 g/mol
CaC0; MgCO, Ca0 Mg0  2C0}
. . II
100,00 8432 T T <5608 2031 T 240D o
Sendo:
96,39 g/mol
g/mol _ 4 es

a= 184,41 g/mol

Essas fragdes massicas residuais tedricas foram utilizadas como parametros na Equagao
(4), permitindo estimar de forma indireta e quantitativa os teores de dolomita e calcita presentes

na amostra de calcario a partir dos resultados experimentais de calcinagao.

A fim de complementar e comparar, foi empregada a relacdo baseada no ensaio de
picnometria, conforme a Equagao 5. Esse método fundamenta-se nas diferencas de massas
especificas entre os constituintes minerais da amostra, permitindo estimar suas proporc¢oes a

partir da massa especifica aparente medida (Adaptado de Gomes, 2022).

— Pdo1 X (pam - pcal)
Pam X (pdol - pcal)

Tq )

Onde:

Pdol - massa especifica tedrica da dolomita [g/cm?];

peal - Massa especifica teorica da calcita [g/cm?];

Pam - Massa especifica da amostra determinada experimentalmente por picnometria [g/cm?];
O teor de calcita (T,) foi obtido conforme a relacdo T, = 1 — Tj.

Para determinar o teor de calcario na mistura pos ensaio de microflotacao, foram levadas
as massas (flotada e afundada) para ensaios de picnometria para determinar as massas
especificas e em seguida realizou-se o ensaio de perda por calcina¢ao (PPC) no forno mufla por
6 horas, 900° C, e pesagem das massas em todas as fases do procedimento. Para os célculos de
teor utilizou-se as Equagdes 4 e 5 para misturas binarias, adaptadas conforme Equagdes 6 ¢ 7,
considerando calcario e quartzo dessa vez. Como o quartzo ndo apresenta perda de massa
quando submetido a temperatura de 1000° C (resultado do ensaio termogravimétrico), a fragao
de residuo madssica (fquartzo) € igual a 1, evidenciando sua elevada estabilidade térmica e

comportamento inerte (Santana, 2017).
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_ Pcalcario X (pmix - pquartzo)
Tcalcério -

(6)

Pmix X (pcalcério - pquartzo)
Sendo:

Ppmix: Massa especifica da mistura (flotado ou afundado) [g/cm?];
Pealcario: Massa especifica do calcario determinado experimentalmente por picnometria [g/cm?];

Pquarzo: Massa especifica do quartzo determinado experimentalmente por picnometria [g/cm?].

q—1

fcalcério -1

(7

Teaicario =

Sendo:
fealcario: fragdo massica residual determinada experimentalmente por ATG.

A recuperacao massica foi determinada pela Equacdo 8, indica quanto da massa inicial

foi para o concentrado (depende da flotacao direta ou reversa), independente do teor.

_ Mconcentrado
Rméssica - (8)

malimentacﬁo

A recuperagdo metalurgica (Equagdo 9) ¢ o indicador de eficiéncia do processo,
representa a massa do constituinte de interesse recuperada no concentrado em relagdo a massa
total do mesmo constituinte na alimentacao. Para obter um concentrado de alto teor, perde-se
material (baixa recupera¢do), a recuperacao metaliirgica ajuda a encontrar o ponto de equilibrio

ideal.

R _ Mconcentrado X Lealcirio
metalurgica — t (9)
malimentagio ve alimentacgao

Onde:
tealcario: teor de calcario no concentrado [%];
talimentacio: teor de calcario na alimentagao [%].

O Indice de Seletividade de Gaudin (1939) ¢é utilizado para expressar a eficiéncia da
separacdo entre o mineral de interesse e a ganga, sendo calculado pela média geométrica das
recuperagoes relativas (Equacao 10). Valores maiores de IS significam que o processo favorece

fortemente o mineral util em relagdo a ganga.
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Tcalcério (concentrado) ve Tquartzo (rejeito)

T,

quartzo (concentrado) ve Tcalcério (rejeito)

IS =

(10)

Determinou-se a flotabilidade modificada para misturas (Equagao 11), a fim de analisar

o arraste de cada mineral para superficie, em mistura bindria, se eficiente o uso de depressores.

mflotado * teorflotado

Flotabilidade = -
mod = massa do mineralgiimentacio

(11)
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Quarteamento

Durante o processo de homogeneiza¢ao ¢ quarteamento, observou-se que as massas
iniciais de calcario e quartzo foram sucessivamente reduzidas e distribuidas de forma
representativa em aliquotas menores, garantindo a representatividade dos ensaios subsequentes.
Para o calcério, as massas obtidas nas etapas de duplicata variaram entre 51,43 ge 53,43 g. O
quartzo, as duplicatas apresentaram valores entre 42,32 g e 45,00 g. As diferengas percentuais
permaneceram dentro do limite aceitdvel de 5% de erro, confirmando a adequagdo do
procedimento. Além disso, as triplicatas realizadas em ambas as amostras forneceram massas
superiores ao minimo exigido pelo volume do picnémetro de 50 mL (aproximadamente 49,47
g para o calcdrio e 42,24 g para o quartzo), assegurando a consisténcia dos resultados. Dessa
forma, a homogeneiza¢do e o quarteamento se mostraram eficazes para a preparacdo das
amostras, minimizando vieses e possibilitando analises reprodutiveis. Representagdo dos dados

nas Tabelas 3 ¢ 4.

Tabela 3 — Quarteamento: calcario dolomitico.

Item A (g) B (g) Observacoes

Massa inicial 797,46 - 5% deA:3987 g

1° corte 394,70 401,70 5% de B: 20,09 g

2° corte 208,96 192,78 5%deA: 1045 ¢

3° corte 103,66 105,31 5%deB: 527 ¢

Duplicata 53,43 51,43

Triplicata (massas 51,43; Minimo exigido:
utilizadas para 53,43; - 16,49 gx3=4947¢g
picnémetro) 54,03 (picndémetro 50 mL)

Fonte: Autor (2025).

Tabela 4 — Quarteamento: quartzo.

Item A (g) B (g) Observacoes

Massa inicial 641,56 - 5% de A: 32,08 g

1° corte 317,41 324,16 5%deB: 16,21 g

2° corte 168,00 156,16 5%deA: 8,40 g

3° corte 80,60 87,54 5%deB:4,38 ¢

Duplicata 42,32 45,00

Triplicata (massas 45,00; Minimo exigido:
utilizadas para 42.32; - 1408gx3=4224¢
picndmetro) 42,31 (picnometro 50 mL)

Fonte: Autor (2025).
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Preparacao dos reagentes

As concentragdes desejadas para os reagentes foram baseadas em Milhomem (2020).
Contudo, utilizou-se aproximacdes dos dados, de forma a adequé-lo aos objetivos e as
condigdes especificas deste trabalho. Para o coletor e depressor (alginato), as concentragdes

utilizadas foram, 170,5 mg/L e 50 mg/L, respectivamente.

Resultando em concentragdes equivalentes a 619,34 g/t para o oleato de sédio e 181,67
g/t para o alginato, sendo o somatorio das massas das amostras 30 g. Enquanto o extrato solido
de efluente de pinhdo obteve uma concentragao de compostos solidos de 9,41 g/L, o que resulta

em uma concentragdo em gramas por toneladas de minério de 34189,67 g/t.

Picnometria

Os ensaios com picnoOmetros foram realizados para a determinacdo das massas
especificas das amostras, utilizando alcool 70% (massa especifica determinada em 0,8654
g/cm?) em fungdo das dificuldades de formagao de bolhas e espumas durante o ensaio com agua.
Esse valor esta de acordo com a faixa de massa especifica relatada na literatura para solugdes
hidroalcoodlicas a 70% (p/p), que variam entre 0,863 g/cm? e 0,867 g/cm? entre 20° C e 25° C,

dependendo do grau de pureza do etanol e da proporcao exata de diluicdo (Canciam, 2013).

Os resultados estao apresentados nas Tabelas 5 e 6 a seguir, contendo as massas medidas
em cada etapa, a massa especifica calculada e os valores médios obtidos, bem como o desvio

padrdo e o coeficiente de variagdo (C.V).

Tabela 5 — Resultados dos ensaios de picnometria: calcario dolomitico.

1 2 3 Média
Massa Picndmetro (g) 27,0556 37,6515 26,728
Picnometro + Amostra (g) 81,0856 91,0815 78,158
Pienometro ¥ Amostra 56006 11881407 105,1093
Alcool (g)
Picndmetro + Alcool (g) 78,3952 81,8846 69,4974
Massa especifica do alcool 0.8654
(g/cm?)
Massa especifica do alcool
(ke/m’) 865,4
Massa Especifica (g/cm?) 2,8126 2,8022 2,8137 2,8095
Massa Especifica (kg/m?) 2812,6 2802,2 2813,7 2809,5
Desvio padrio 6,3191
C.V (%) 0,22%

Fonte: Autor (2025).
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Tabela 6 — Resultados dos ensaios de picnometria: quartzo.

1 2 3 Média
Massa Picnometro (g) 25,7194 28,1778 27,7769
Picnometro + Amostra (g) 70,7194 70,4978 70,0869
Pienometro ¥ Amostra 156 3507 99,6339 98,6874
Alcool (g)
Picndmetro + Alcool (g) 70,1553 71,2608 70,3903
Massa especifica do alcool

(g/em?) 0,8654
Massa especifica do alcool
(ke/m’) 865,4
Massa Especifica (g/cm?) 2,6305 2,6259 2,6130 2,6231
Massa Especifica (kg/m?®) 2630,5 26259 2613,0 2623,1
Desvio padrao 9,0899
C.V (%) 0,35%

Fonte: Autor (2025).

Para comparar os valores de massas especificas determinadas no presente estudo,
consultou-se os dados de mineralogias na literatura. Segundo Johnson e Olhoeft (1984),
selecdes de propriedades fisicas de minerais mostram que o quartzo apresenta massa especifica
tipica em torno de 2,65 g/cm?. Conforme Webmineral (2025), mostra uma média de 2,62 g/cm?.
A dolomita, por sua vez, tem massa especifica que varia entre 2,80 g/cm? a 2,90 g/cm?, e média
de 2,84 g/cm?® (Webmineral, 2025; Johnson e Olhoeft, 1984). A calcita tem massa especifica de
2,71 g/cm® (Webmineral, 2025).

O valor da massa especifica obtido para a amostra em estudo, igual a 2,81 g/cm?, ¢
compativel com materiais carbonaticos ricos em dolomita, indicando que o material analisado
pode ser classificado como um calcéario dolomitico, podendo assumir valores ligeiramente
inferiores em amostras naturais devido a presenca de impurezas, substituicdes isomorficas e
porosidade inerente a rocha. Assim, o valor experimental encontra-se em concordincia com os
dados reportados para calcarios dolomiticos naturais, que refor¢a os resultados obtidos nas
etapas seguintes dos ensaios de calcinagdo e analise termogravimétrica, que também apontam

para uma composic¢ao rica em dolomita.

Difratometria de raios X (DRX)

As condi¢des operacionais adotadas permitiram a obtencdo de difratogramas com
resolugdo suficiente para a identificacdo das fases cristalinas constituintes do calcario

dolomitico.
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O difratograma (Figura 31) exibe um pico bem definido, de alta intensidade (conforme
altura em relagdo ao eixo vertical) e estreito, indicando boa cristalinidade da amostra. O pico
mais intenso estéa associado a dolomita, especialmente na regiao de 26 (eixo horizontal) proximo
a 31°. Esse comportamento confirma a dolomita como a fase mineraldogica dominante do
calcario estudado, em conformidade com outros difratogramas obtidos de estudos com dolomita
de autores como Gomes (2022) e Mohammed et al. (2013). Além disso, sdo identificados picos
secundarios atribuidos a calcita, com intensidades inferiores as da dolomita. Segundo Sampaio
e Almeida (2008), a coexisténcia dessas duas fases € caracteristica de calcarios dolomiticos, nos

quais ocorre substituicao parcial do calcio por magnésio na estrutura carbonatica.

Figura 31 — Difratograma do calcério dolomitico.

Calcario dolomitico
3000 = .
Dolomite

" Calcite

2000 —

1000 —

Position [°28] (Copper (Cu))

Fonte: Autor (2025).

Calcinagao por forno mufla

Os resultados obtidos a partir dos ensaios de calcinagdo sdo apresentados na Tabela 7,
na qual se observa a eficiéncia do processo por meio da perda de massa das amostras. Segundo
Sampaio e Almeida (2008), a calcinagdo do carbonato de calcio puro (calcita) promove a
decomposic¢ao térmica do CaCO:s, resultando na formagao de 6xido de célcio (CaO) e didxido
de carbono (CO2), com uma perda de massa tedrica em torno de 44%, associada a libera¢ao do
CO:. Para carbonatos magnesianos, como a dolomita [CaMg(COs):], essa perda pode atingir
aproximadamente 48%, devido a decomposicdo simultinea dos carbonatos de calcio e

magnésio, caracterizando a chamada perda ao fogo (PF) ou perda por calcinagao (PPC).
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Tabela 7 — Perda ao fogo (calcinagdo do calcério dolomitico).

Massa Apos Apos Perda de PPC Perda

Amostras  inicial 120°C 900°C volateis (%) total
(2 (2 (2 (%) (Y0)

1 5,0013 5,0001 2,7534 0,02 44,93 44,95

2? 5,0005 4,9988 2,7469 0,03 45,05 45,07

3 5,0027 4,9882 2,7278 0,29 45,31 45,47

Fonte: Autor (2025).

No presente estudo, as trés amostras analisadas apresentaram perdas de massa situadas
entre 45,0% e 45,5% apods a calcinagdo. Esses valores sdo superiores a perda tedrica esperada
para a calcita pura e inferiores aquela associada a dolomita pura, indicando um comportamento
intermediario. Tal resultado ¢ consistente com a presenga simultanea de fases calciticas e

dolomiticas, permitindo a classificacdo do material como calcério dolomitico.

Analise termogravimétrica (ATG)

Segundo Muniz (2024), a andlise por termogravimetria (ATG) apresenta maior
praticidade e grau de automacao, permitindo o controle continuo e preciso da temperatura e da
atmosfera durante o ensaio, o que favorece a obtencdo de resultados mais reprodutiveis e

representativos.

A curva termogravimétrica, apresentada na Figura 32, mostra que a amostra de calcario
dolomitico manteve praticamente sua massa inicial (87,38 mg) até aproximadamente 300° e
350° C, seguida por uma queda acentuada de massa até cerca de 850° C, totalizando uma perda
de massa de 47,75 %. Esse comportamento ¢ tipico de materiais carbonatados submetidos a
calcinacdo, onde a massa perdida corresponde principalmente ao CO: liberado pela

decomposi¢do dos carbonatos e formacao de 6xidos (Samtani ef al., 2001).

A curva diferencial apresenta um pico bem definido nessa faixa de temperatura (600° C
a 850° C), indicando a maxima taxa de perda de massa e confirmando que a decomposi¢do
ocorre predominantemente em um uUnico evento térmico, tipico de dolomitas naturais
submetidas a aquecimento continuo em atmosfera pura em nitrogénio (N2). Esse
comportamento esta de acordo com a literatura que descreve a decomposicao da dolomita entre
650 °C e 850 °C, com formacao de CaO e MgO, resultando na liberagdo de diéxido de carbono
(Valverde et al., 2015).
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Figura 32 — Termograma do dolomito.
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Fonte: Autor (2025).

Ensaios de microflotacio

A flotabilidade representa a tendéncia das particulas minerais a se tornarem hidrofébicas
e a se fixarem as bolhas de ar, ascendendo a superficie. Este comportamento depende
diretamente da interacdo quimico-fisica da superficie mineral com o coletor ¢ com o meio
(Santos, 2011). A fim de analisar a flotabilidade do dolomito em todos os ensaios de
microflotacdo, utilizou-se a Equagao 11, por se tratar de uma mistura entre mineral de interesse
e de ganga, e ndo separadamente, devido as concentracdes de cations na solucao em func¢ao do

pH, apresentado na Figura 33.

Figura 33 — Flotabilidade do dolomito para todos os ensaios de microflotacéo.
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Fonte: Autor (2025).
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A flotabilidade dos carbonatos para o sistema sem depressor € expressamente maior em
termos percentuais, com destaque para o pH 6,16, devido as concentragdes das espécies Mg>*
e Ca’" favorecerem a adsor¢do do coletor em sua superficie. Entretanto, o alginato reduziu a
flotabilidade dos minerais carbonaticos abaixo de 40%, indicando uma forte atuagdo como
depressor, conforme aumento do pH. O efluente de pinhdo, por sua vez, oscilou sua capacidade
de reduzir a flotabilidade, sendo eficiente como agente depressor aos pH 6,16 ¢ 8,14, e, menos

eficiente aos pH 7,10 ¢ 9,11.

Para o quartzo, a flotabilidade foi maior em relagdo ao dolomito, com destaque para o

ensaio na auséncia de depressor, conforme Figura 34.

Figura 34 — Flotabilidade do quartzo para todos os ensaios de microflotagéo.
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Fonte: Autor (2025).

No entanto, somente o parametro de flotabilidade ndo ¢ suficiente para determinar
seletividade do sistema, apesar de complementar e ser de grande relevancia para entender o
desempenho. Logo, apds cada ensaio as massas flotadas e afundadas foram filtradas em papel-
filtro e levadas para secagem em estufa, as massas secas foram pesadas em balanca de precisao
e apos registro das massas e observacao das perdas durante o processo, realizou-se os ensaios
de picnometria para determinar as massas especificas, conforme Equacdo 3, apresentadas nas

Figuras 35 e 36.
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Figura 35 — Resultados de picnometria de todos os ensaios de microflotacdo (flotado).
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Fonte: Autor (2025).

Figura 36 — Resultados de picnometria de todos os ensaios de microflota¢do (afundado).
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Fonte: Autor (2025).

No flotado, ao pH 6,16, somente o ensaio sem depressor apresentou uma maior massa
especifica em relagdo aos demais e a massa especifica tedrica do quartzo. Contudo, ao elevar o
pH as massas especificas deste mesmo ensaio caem, assemelhando-se ao quartzo, enquanto os

ensaios com depressores ndo ultrapassam o limite de 2,71 g/cm?, conforme picnometria.

No afundado, os ensaios com depressores indicaram massas especificas superiores aos
ensaios sem depressor, sendo maiores ou iguais a 2,71 g/cm?, assumindo pequenas variagdes
inversamente proporcionais entre si, e, somente ao pH 9,11 que o ensaio com alginato teve

maior destaque, aumento da massa especifica.

Em seguida, as massas foram secadas novamente, pesadas e levadas ao forno mufla a
fim de obter as percentagens de perdas por calcinacdo (Figuras 37 e 38) para determinar de

forma mais precisa os parametros como, teor, recuperagao e entre outros.



Figura 37 — Resultados de PPC de todos os ensaios de microflotagio (flotado).
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Fonte: Autor (2025).
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No flotado, se teve a maior perda de massa no ensaio sem depressor para o pH 6,16, em

conformidade com a massa especifica obtida na etapa anterior, indicando uma flotagdo direta,

com ressalva aos parametros calculados na etapa seguinte para melhor conhecimento. Contudo,

o ensaio com alginato obteve resultado muito proximo. O ensaio com efluente, por sua vez, ndo

ultrapassou uma percentagem de 18,50%.

Figura 38 — Resultados de PPC de todos os ensaios de microflotagdo (afundado).
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Fonte: Autor (2025).

No afundado, maiores perdas foram alcancgadas a partir do pH 8,14 para todos os ensaios

de microflota¢do. Entretanto, somente os ensaios com uso de depressores alcangaram maiores

perdas ao pH menor ou igual a 7,10. Os ensaios com uso de depressores obtiveram resultados

com baixa variagdo entre si, numa faixa em volta de 25% de perda.
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Determinacio de parametros

Foi analisado a diferenca entre os métodos de PPC por ATG e por forno mufla. A
diferenca de PF esta entre 2,44 e 2,82 pontos percentuais entre os métodos, ou seja, cerca de
5% associado as massas finais (como se a massa final no método termogravimétrico perdesse
5% a mais no residuo em relacdo ao forno mufla). Estudos indicam que, a ATG frequentemente
apresenta maior sensibilidade a liberacao total de CO-, devido ao controle da atmosfera e maior
precisdo na termobalanga, enquanto o forno mufla pode subestimar ligeiramente a PPC devido

as limitagdes cinéticas e operacionais (Muniz, 2024; Valverde et al., 2015).

Desse modo, a ATG mostra-se mais adequada e precisa como referéncia para
determina¢do da PPC, sendo preferencialmente adotado como a perda de massa (47,75%) no
calculo de teor de dolomita na amostra de calcario dolomitico, conforme Equagdo 4. Sendo

assim, o teor de dolomita ¢ de 93,75%, enquanto o teor de calcita ¢ de 6,25%.

O resultado obtido pelo ensaio de picnometria indicou um teor de 77,74% de dolomita
na amostra, enquanto o teor de calcita foi de 22,26%, conforme Equagdo 5. Esses valores
evidenciam uma predominancia de dolomita, porém inferior a 93,75% via ATG. A diferenca
observada entre os resultados pode ser atribuida aos principios distintos que regem cada
método. A picnometria baseia-se na massa especifica média da amostra, sendo sensivel a
presenca de porosidade, temperatura e calibracdo dos equipamentos, fatores que tendem a

reduzir a precisdo na estimativa quantitativa dos constituintes carbonaticos.

Assim, o resultado mais elevado de teor de dolomita obtido pela ATG ¢ considerado
mais representativo da composi¢do real da amostra, enquanto a picnometria desempenha um
papel complementar, Util para comparagdo e revalidagdo da classificacdo do calcario como

dolomitico.

No entanto, para determinar o teor de calcario dolomitico na mistura pds ensaios de
microflotagdo, utilizou-se a Equacdo 7, devido maior precisdo em método por calcinagdo ao

invés de picnometria.

A recuperagdo massica (Rmadssica) foi determinada para indicar do quanto da massa
inicial foi para o concentrado, conforme Equacdo 8. Nesse presente estudo, desejou-se uma
flotacdo reversa (mineral de interesse permanece na polpa) para o dolomito, enquanto o quartzo

(ganga) ¢ liberado na espuma.



70

Ap6s analise dos resultados obtidos por meio dos calculos de teores, determinou-se a
recuperagdo metalurgica (Rmetal), conforme Equacdo 9, considerando as massas da
alimentacdo e do produto juntamente com seus teores. Nesse sentido, fornece uma medida que
representa o metal efetivamente recuperado em relacao ao total disponivel na alimentagao,

espelhando as perdas materiais no processo.

Além da recuperacao, determinou-se o indice de seletividade (IS) de Gaudin (1939),

conforme Equagao 10, para avaliar a eficiéncia da separagdo entre os minerais.

Os resultados estdo disponiveis a seguir, para cada ensaio de microflotagdo conforme os

tipos de reagentes e variacao de pH.

Ensaios de microflotacio sem depressor

A Tabela 8 apresenta os teores, as recuperagdes massicas e metalurgicas e os indices de

seletividade do dolomito no afundado em diferentes faixas de pH, utilizou-se apenas o coletor.

Tabela 8 — Resultados em tabela dos parametros para o ensaio de microflotagdo sem depressor (afundado).

pH Teor Rmassica Rmetal IS

6,16 28,55% 28,72% 16,04% 0,58
7,10 41,04% 31,07% 25,16% 0,88
8,14 52,54% 46,72% 48,12% 1,27
9,11 51,36% 40,29% 40,68% 1,25

Fonte: Autor (2026).

De acordo com os dados da tabela, ao pH 8,14, o ensaio se destaca como a maior
recuperagao massica e metalurgica entre os demais resultados, como também o teor e o IS. Este
comportamento foi influenciado pela a¢do do pH neste intervalo, que resultou na maior
depressdo do dolomito frente as outras faixas de pH. Contudo, nas faixas de pH de carater neutro
(7,10) a acido leve, os indices de seletividade assumiram valores menores que 1 e baixas
recuperagdes, indicando uma péssima eficiéncia no processo para flotagdo reversa. Os

resultados desses pardmetros sdo também apresentados na Figura 39.
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Figura 39 — Resultados dos pardmetros para o ensaio de microflotagdo sem depressor (afundado).
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Fonte: Autor (2026).

Os resultados dos pardmetros para o dolomito no flotado sdo apresentados na Tabela 9.

Tabela 9 — Resultados em tabela dos parametros para o ensaio de microflotagdo sem depressor (flotado).

pH Teor Flotabilidade Rmetal IS

6,16 54,13% 71,28% 75,49% 1,72
7,10 47,44% 68,93% 64,55% 1,14
8,14 40,65% 53,28% 42,46% 0,79
9,11 40,35% 59,71% 47,36% 0,80

Fonte: Autor (2026).

Os dados indicam que, ao pH 6,16, a recuperagao, o teor ¢ o IS sdo superiores aos demais
parametros em faixas mais elevadas de pH. Indica uma boa flotabilidade para o dolomito e,
possivelmente, uma flota¢do do tipo direta. Enquanto, os intervalos de pH de carater neutro a
basico assume de baixa a péssima eficiéncia para flotagdo direta. Os dados sdo apresentados na

Figura 40.
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Figura 40 — Resultados dos pardmetros para o ensaio de microflotagdo sem depressor (flotado).
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Fonte: Autor (2026).

Ensaios de microflota¢io com depressor alginato

Neste sistema, buscou-se avaliar a eficiéncia do depressor, conforme concentragdes
mencionadas, em combinacdo com o oleato de sddio como coletor do quartzo (ganga),
objetivando uma flotag@o seletiva e reversa. A Tabela 10 apresenta os parametros calculados
para o dolomito no afundado, considera-se o concentrado do balango de massa. Os resultados

desses parametros sao também apresentados na Figura 41.

Tabela 10 — Resultados em tabela dos parametros para o ensaio de microflotagdo com alginato (afundado).

pH Teor Rmassica Rmetal IS

6,16 54,23% 63,76% 68,06% 1,10
7,10 52,14% 68,18% 68,49% 1,27
8,14 56,72% 63,54% 68,99% 1,53
9,11 57,69% 60,93% 68,58% 1,54

Fonte: Autor (2026).

Conforme a tabela, encontra-se valores percentuais mais significativos em comparagao
com os ensaios sem o uso de depressor, verifica-se a eficiéncia do processo de separacdo sob
acao do alginato em deprimir o dolomito na polpa, com énfase para os pH 8,14 e 9,11, que
atingiram maiores indices de seletividade e maiores recuperacdes metalurgicas. Observa-se
também, a evolu¢do dos parametros ao aumentar o pH, diminuiu-se a eficiéncia de separacao e

recuperagdo na faixa de pH 6,16.
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Figura 41 — Resultados dos pardmetros para o ensaio de microflotagdo com alginato (afundado).
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Fonte: Autor (2026).

Esses efeitos sdo consistentes com a literatura de beneficiamento mineral, na qual
reagentes depressores e controle de pH sdo fatores criticos para maximizar seletividade e

eficiéncia metalurgica (Gaudin, 1957; Wills e Finch, 2016).

Ensaios de microflotacdo com efluente de pinhdo como depressor

Nesta etapa, utilizou-se o efluente de pinhao como depressor alternativo em combinagao
com o oleato de sodio como coletor, para avaliar a eficiéncia do tanino presente no efluente,
desconhecida a concentragdo do mesmo, no processo de separacdo de espécies minerais.
Desejou-se por caracteristica propria do tanino, deprimir os carbonatos na polpa, enquanto o
coletor flota o quartzo por meio da adsorcao as bolhas de ar e liberado na espuma (flotado). Os

resultados dos parametros deste sistema estdo apresentados na Tabela 11, a seguir.

Tabela 11 — Resultados em tabela dos parametros para o ensaio de microflotagdo com efluente de pinhao

(afundado).
pH Teor Rmassica Rmetal IS
6,16 54,19% 53,06% 55,24% 1,51
7,10 52,40% 44,47% 45,12% 1,25
8,14 51,94% 62,97% 63,39% 1,27
9,11 54,02% 49,18% 51,85% 1,27

Fonte: Autor (2026).

De acordo com os dados, ao pH 8,14, a recuperacdo metalirgica ¢ a maior entre as
demais, por outro lado, o indice de seletividade maior alcangou-se em pH 6,16. Uma anélise

comparativa com o alginato, mostra-se satisfatdrio ao processo de separagao o uso do efluente
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de pinhdo, de modo que, as mesmas faixas de pH dos dois ensaios com depressores obtiveram
comportamentos similares de eficiéncia para flotagdo reversa. Além disso, em circuitos de
flotacdo industriais, ¢ possivel maximizar a seletividade do sistema com menores custos
econdmicos em reagentes no processo. Vale ressaltar que, ao pH de carater neutro obteve-se o
menor IS e as menores recuperacdes entre os outros ensaios. Encontra-se esses parametros,

apresentados na Figura 42.

Figura 42 — Resultados dos parametros para o ensaio de microflotagdo com efluente de pinhéo (afundado).
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Fonte: Autor (2026).

Portanto, o efluente de pinhdo como depressor mostrou-se intermediario em relagdo aos
demais ensaios. Mesmo que, ndo conhecida a concentracdo e tipo do tanino, a literatura
confirma, como descrito anteriormente, a presenga do fenolico na semente do pinhao e na agua
de cozimento, e, ¢ comumente utilizado como depressor de carbonatos em sistemas de

flotagdes.

Na microflotagdo, as perdas de massas ocorrem por diversos motivos como, manuseio
e limpeza da célula de flotagdo, mudanca de recipiente e aderéncia das amostras ao papel filtro.
Na etapa de calcinacdo das amostras, fator importante ¢ o tempo de exposicao das amostras
calcinadas com a atmosfera, por ser um produto instavel e reativo com a umidade (H20) e o
didxido de carbono (CO»), as amostras sofrem reidratacdo e/ou recarbonatagdo, o que altera sua

composicao e massa.

Os ensaios de microflotagdo com uso do alginato realizados em duplicatas (E1; E2), sdo

apresentados nas Figuras 43 e 44 da etapa de perda por calcinagdo em forno mufla, a fim de
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demonstrar representatividade dos resultados, seguindo uma linha de reprodutibilidade e

precisdo. O qual este estudo teve como foco principal analisar esse tipo de depressor.

Figura 43 - Perdas por calcinagdo em duplicatas com uso do alginato (afundado).
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Fonte: Autor (2026).

Figura 44 - Perdas por calcinacdo em duplicatas com uso do alginato (flotado).
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Fonte: Autor (2026).

O ensaio de microflotacdo com uso do efluente de pinhdo ndo ocorreu em duplicatas
devido ndo ser o foco principal deste estudo, as condi¢des para analise desta pesquisa para esse
depressor organico devem ocorrer com os recursos de um laboratorio de Quimica organica.
Logo ap6s o cozimento da semente do pinhdo em 4gua a temperatura controlada de 60° C, deve-
se verificar o tipo de tanino presente e a sua concentragao, registrando também a localizagdo e

o clima da regido que foi feita a colheita da semente. Feita todas as analises quimicas para uma
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matéria organica, ¢ de suma importancia a realizacdo dos ensaios até mesmo em triplicatas, de

modo que o estudo ganhe representatividade e reprodutibilidade.

Os ensaios de perda por calcinagdo em duplicatas na auséncia de depressor sao

apresentados a seguir (Figuras 45 e 46).
Figura 45 - Perdas por calcinagdo em duplicatas sem uso de depressor (afundado).
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Fonte: Autor (2026).

Figura 46 - Perdas por calcinacdo em duplicatas sem uso de depressor (flotado).
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Fonte: Autor (2026).
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CONCLUSAO

No presente estudo, a amostra de calcario foi caracterizada como calcario dolomitico,
ou dolomito, em fun¢do do elevado teor de dolomita em relagao a calcita. Os resultados obtidos
por meio dos ensaios de picnometria, difratometria de raios X, calcinagdo em forno mufla e
analise termogravimétrica corroboraram essa classificagao. Dentre as técnicas empregadas,
destacam-se a difratometria de raios X e a analise termogravimétrica por apresentarem maior
precisdo, uma vez que consistem em métodos de caracterizagdo tecnologica mais avancados e

controlados.

O objetivo deste estudo foi avaliar a eficiéncia da microflotagdo reversa entre o calcario
dolomitico, considerado o mineral de interesse, e o quartzo, como mineral de ganga. Entretanto,
os resultados dos ensaios de microflotagdo realizados na auséncia de depressor, em pH 6,16,
evidenciaram elevada flotabilidade do calcario dolomitico, resultando em alta recuperacao
metaltrgica no flotado e um elevado indice de seletividade, o que caracterizou maior eficiéncia
da flotagdo direta nessas condi¢des. Observou-se que o pH exerceu influéncia determinante no
comportamento do sistema, uma vez que, com o aumento do pH, a flotacdo tornou-se deficiente,
ocorrendo a inversdo do processo para flotagdo reversa, com a depressdo do dolomito, porém

associada a baixas recuperagdes metalurgicas.

Nos ensaios de microflotacdo com a utilizagdo do alginato como agente depressor, o
sistema apresentou elevadas recuperacdes metalurgicas no afundado, considerado o
concentrado neste caso, bem como altos indices de seletividade. Destacam-se os valores de pH
8,14 e 9,11, nos quais o processo demonstrou maior eficiéncia para uma flotagdo reversa.
Observou-se, ainda, que o aumento do pH promoveu evolugao nos parametros de desempenho,
resultando em aumento de eficiéncia de separagao e das recuperagdes metalurgicas nas faixas

de pH mencionadas.

O efluente de pinhdo, por sua vez, mostrou-se eficaz como depressor alternativo na
flotagdo reversa de carbonatos. Destacam-se, os valores de pH 6,16 e 8,14, nos quais foram
observados os melhores resultados em termos de recuperacdo metalurgica e indice de
seletividade. Entretanto, ao se avaliar a eficiéncia global de seletividade e recuperacao
metalurgica, em comparagdo aos sistemas sem depressor € aqueles com o uso do alginato, o

efluente de pinhdo apresentou desempenho intermedidrio no contexto de eficiéncia.
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Portanto, ao estabelecer uma classificagdo dos sistemas avaliados com énfase na
recuperagdo metalirgica e no indice de seletividade, destaca-se como mais eficiente o ensaio
realizado sem o uso de depressor em pH 6,16, caracterizando uma flotagao do tipo direta. Em
seguida, o sistema com a utiliza¢ao do alginato como depressor, no valor de pH 9,11, apresentou
desempenho superior dentre os ensaios de flotagdo reversa. Por fim, na faixa de pH 6,16, o
sistema com o efluente de pinhao como depressor alternativo demonstrou eficiéncia inferior em

comparacao aos demais citados, mas, ainda muito proximo.

O estudo confirma a viabilidade do uso de reagentes biodegradaveis no processamento
de minerais carbonaticos, contribuindo para a separagdo eficaz de impurezas silicosas e para a

diminui¢do dos custos operacionais.
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