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1. RESUMO

U minério de fosfata, objeto deste estuda, pravém de
Jacupiranga, Estado de S3o0 Paulao, e & explorado pela Serrana 5.
H. de Mineragda. Basicamente, este material & formado por apatitas
€ ganga essencialmente carbondtica, principalmente calcita, con-
tendo ainda micas, Oxi1das de ferro e olivina. Htravés do estudo
de um oprocesso de dupla flotagc4e, procurou-se obter subsidios
para a producdo de concentrado de apatita de teores elevados,
superiores a 36% P205S contidos e um outro produto essencialmente
talcitico, com guantidades minimas de apatita.

U processo pesguisado procurava flotar, numa primeira etapa,
0s fosfatos em condi¢6es enérgicas, visando obter alta recupera-
¢do, porém, baixos teores de P205. Em seguida, este concentrado

de fosfato seria submetido a uma sequnda etapa de flotagdo, esta
reversa, visando deprimir a apatita e flotar os carbonatos.
A obten¢do de concentrados apatiticos de alto teor seria de

grande importdncia, pois implicaria em sensiveis redu¢des de
custos nas etapas posteriores de fabricagdo de fertilizantes.
AlLém disso, o material calcitica, proveniente da primeira etapa
de flotagdo, apresentaria baixos teores de P205, o gue & muito

interessante visto que este concentrada é utilizado na fabricacdo
do cimento e o fosforo & elemento deletério.

Us estudos foram realizados em célula de flotagdo de bancada,
em regime descontinuo, e consistiram na busca de reagentes ade-
Quados a depressdo seletiva dos fosfatos na etapa de flotacao
reversa.

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

Os ensaios realizados, sob diversas condig¢des, demonstraram
que a dupla flotagdo, conforme proposto, ndo se afigura como
alternativa para o beneficiamento do minério de Jacupiranga.




HBSTRACT

fhe phosphate ore studied in this research program caomes from
Jacupiranga, S#o Paulo state, and is mined by Serrana S. H. de
Mineracdo. It 1s basically composed of apatite and carbonatic
gangue, mainly calcitic, containing also amounts of micas, iron
oxides and olivine. By means of a two stage flotation operatian
i1t was tryed to obtain an apatite concentrate containing over 36%
of P205 and another product, mainly calcitic. Consequently this
whole process would lead to calcitic concentrates with minimum
amounts of apatite.

In the first step, flotation was carried out under wvigorous
conditions, aiming a high recovery with low P205 grades. In the
second step the previous concentrate would be submitted to a
reverse flotation process in order to depress the apatite and
float the carbonates.

High grade apatite concentrates are important to reduce

further costs in the latter phases aof fertilizer production. At
the same time the calcitic material obtained during the first
step flotation would contain low amounts of P20S, a desirabla

condition since this material is wused for Portland cement
production, phosphorous being a deleterious element.

Several studies where conducted using batch flotation in 3
search far adequate reagents to selectively depress the
phosphates during reverse flotation.

The obtained apatite concentrates did not reach the regulirad
grade nor adequate recaovery, and tests realized under several
conditions allow to conclusions that the two stage flotation
process as proposed 1s not a feasible alternative to the process
in use with the Jacupiranga ore.
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INTRODUC 40

A Serrana S. A. de Mineragao lavra desde a década de 40 jazic-
de carbonatito contendo apatita, no deposito denominado Morro o
Mina, em Jacupiranga.

U deposito, além de apatita, possui calcita, dolomita, magne -
tita, flogopita entre outros minerais. Devido a intrusdo alcali
na ter ocorrido em etapas, o deposito € relativamente complexa,
apresentando zonas com diferentes concentracles de dolomita.
Nas regifes onde ocorre maior acumulo de dolaomita, 0 minéria
chamado de dolamitico, sendo o minéria com baixo teor de magnési
chamado de calcitico.

U minério tratado entre 1943 a 1969 era de natureza residusl
apresentando elevado teor de P205, resultante de processo a5
lixiviacdo dos carbonatos do protominério e da neo-formacido
apatita. Esse minério podia ser facilmente concentrado atraveés
desagregagado, lavagem e separagdo magnética.

Lom o desenvolvimento do empreendimento e esgotamento da r
serva de minério residual, restrito a porgdao superficial
jazida, foram realizadas pesquisas que demonstraram a possibil
dade de aproveitamento do minéria primario subjacente que cont
nha teores ao redor de 5% P205. 0O teaor da reserva encontra-s
no entanta, muito abaixo dos teares dos depositos explorados =m
mineragdes na Florida e no Marrocos, por exemplo, em cujos depo-
sitos os teores superam 20% P205. Hssim, além das dificuldades
de produzir concentrados com pregos competitivas cam os importa-
dos, somavam-se desafios de ordem tecnologica, pois ndo se caonhe-
Cia até entd3o processo de concentra¢do de apatita a partir de mi-
nérios de baixo teor com ganga essencialmente carbondtica.
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H pesquisa tecnologica efetuada pela equipe técnica a e
Jerrana na década de 60O, arientada pelo saudoso Prafessor Paulc
Hbib Hndery, permitiu o desenvolvimento de processo pioneiro parc
0 aproveitamento desse minério de fosfato, através de tecnologic=
desenvolvida por técnicos brasileiros. U sucesso dessa pesauiss
viabilizou ] aproveltamento das reservas de Jacupiranga e de
outros depodsitaos similares, tornando o Brasil praticamente i1nde-

pendente das importa¢ées deste importante insumo mineral.

Essa tradicdo na drea de desenvaolvimento tecnologico tornou-se
um marco na historia da Serrana e da minerag¢do brasileira. Os
estudos aqui descritos situam-se neste mesmo espirito de pionei-
rismo e de constante busca de novos aprimoramentos tecnolégicos.

Hs operagdes de beneficiamento do minériac de Jacupiranga levam

a obtenc¢do de dois produtos: um concentrado de apatita para z
producdo de fertilizantes e outro de carbonatos, que na realidade
&€ rejeito do primeiro, utilizado na fabrica¢lo de cimento.

Us estudos de dupla flotagdo aqui descritos, desenvolvidos ceom
o minério de Jacupiranga, visavam produzir um concentrado aoati-
tico de alto teor. Isto seria extremamente vantajoso pois oc=rmi-
tiria:

al a obteng¢do de concentrados apatiticos de alto tsor
contendo peqguena quantidade de carbonato, 0 que reduziria as
custos na produgdo dos fertilizantes e




o) 0 concentrado carbonatico conteri1a peauena quant

dade de tostfarao, 0 que permitiria maximizar o seu aproveitamen
na produCdo de cimento.
U0 concentrado apatiticao, na fabricagdo dos tertilizante

Passa par wuma etapa de solubilizagd&o com 4&dcido sulfurico.
presenca de carbonatos € indesejdvel porque aumenta o consumo
dcido, devido a sua reatividade. Al&m disso, quando esses car-

w

natos sdo magnesianos (dolomita), eles causam dificuldades a<:

cionais nas operagcées subsequentes de separagadao do dcido fos!
rico produzido.
H obtencdo de concentrados de apatita com teaores mais elevac

seria wvantajosa, visto que quase todo o enxafre, matéria-prim
basica para a producdo de acido sulfurico que & usado no processao

de fabricacdo dos fertilizantes fosfatados, & importado e de al
custo.

Portanto, a3 estratégia final desta pesquisa era buscar re-
Cdo dos custos globais de producio de fertilizantes e de ciment
embora com possivel aumento nos custas da flotagdo com a inclus
de novos estdagios. Com a implantag8o desse novo processo, haver
também maior disponibilidade de concentrado carbonatico para
fabricag¢do de cimento.

Desenvolveram-se wuma série de trabalhos para tentar defin
uma rota tecnologica para essa dupla flotacio. Inicialmente, 1
feito wum extenso levantamento bibliografico. Em seguida,
preparado e caracterizado material para execu¢do dos ensaios
taboratorio. Os ensaios de flotac3o, opropriamente ditos, fa-

executados em célula de flotacdo de bancada, testando-se U=

série de reagentes e condi¢des para a flotagdo.

Os resultados obtidos nas diversas baterias de ensaios n
mostraram tendéncia de enriguecimentao, embora com recuperagd
metaldrgicas elevadas.

Us estudos realizados visando a defini¢do de processo de dus
flotac8o ndo permitiram definir uma rota técnico-econOmica co
alternativa para o beneficiamento do minério fosfdtico de Jacugp
ranga. Em comparac3o com resultados obtidos por outros autor=
pode-se ver que a rota de beneficiamento por flotagdo dire

apresenta-se, provavelmente, como a melhor op¢CHdo0 para o tratame

to deste minério.

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Embora o beneficiamento da apatita por flotac8o seja a solug
caonsagrada em todo o mundo e venha sendo praticada em divers
paises ha décadas, o aproveitamento dos fosfatos por essa técni

a

apresenta muitas peculiaridades proprias, que wvariam para c
deposito (Z). Basicamente, o sucesso do método depende das carasz
teristicas fisico-quimicas dos minerais de fosfata e, especi

racdo da apatita por flotacdo é desenvolvido de acordo com i
e, sendo assim, ndo existe uma rota de beneficiamento geral p
determinada.

0 objetivo do trabalho foi desenvolver um processo de dup
flaotagdo, sendo a segunda reversa, buscando-se uma rota na qu
partia-se de um primeiro concentrado obhtido por flotagdo diret

el
mente, da composiciaao mineraldégica da ganga. D processo de recuy
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ja desenvolvida. Para tanto, toi etetuada revisdo bibliografics
restrita apenas aos aspectos e técnicas de beneficiamento de
fostataos por flotacdo reversa.

Embora de aplicag¢@#o industrial ainda restrita, a flotagdo
reversa para os fosfatos vem sendo estudada héd algum tempo.
Hasicamente, 0 desenvolvimento de rota de beneficiamento de fos-
fates com ganqga carbonética por flotacdo reversa, reside na
busca de reagentes e na definig¢do das condigbGes adegquadas &
eficiente depressdo dos fosfatos, Ja que a flotacdo dos carbona-
tos se realiza, em grande parte dos casos, com o uso de coleto-
res anilnicos, do tipo acidos graxos, assoclados ou ndo a espu-
mantes (170).

Dentre os reagentes pesquisados para a depressio dos fosfatos,
destacam-se os dcidos fosfoérico e fluaridrico, os polifosfataos,
os tartaratos associados a sulfatas, os policarboxilatos e os
amidos. Destaca-se, ainda, o 4cido ortofosforico, que produz, sob
determinadas condig6es, resultados satisfatorios para minérios de
diversas procedéncias (4,5 e B).

Johnston e Leja (5) estudaram o efeito dos dcidos fasférico e
sulfirico na depress3o de espécies puras de apatita e dolomita,

procurando elucidar os mecanismos envolvidos. Utilizando espec-
trofotometria de infravermelho para a identificacdo dos reagen-
tes adsorvidos, concluiram que, na preseng¢a do dcido sulfirico
em pH entre 5,5 e 6,5, as intensidades de adsor¢do do coletor na
apatita mostram-se superiores 4quelas observadas gquando é wusado
acido fosforico. HAparentemente, o ion ortofasfato inibe a adsor-
¢d0 do coletor na apatita. Esses autores sugerem gue a acCéo

depressora do ion ortofosfato sobre a apatita deve-se 2 formagéo
de uma camada hidrofilica fosfato-dgua em torno das particulas de
apatita, através de pontes de hidrogénio. 0O desprendimento de CO2
da superficie da calcita e da dolamita, em mela dacidao, perturba
esta camada destes minerais, permitindo a adsor¢c3o do coletor e
consequénte flotagdo.

R. Houot et al. (11) estudaram o uso de aminas anféteras, cuja
principal caracteristica é a de apresentar comportamento de acido
ou de base, dependendo do pH da polpa. HAssim, se o pH for &cido,
0 coletor terd comportamentoc catiOnico e, se béasico, aniOnico. 8]
controle da espuma é feito com 6leo combustivel e silicato de
sodiao.

Em resumo, a flotacdo de minérios de fosfato com aminas anfo-
teros apresentou resultados positivos, especialmente com minérios
ricos e inconsolidados. O processo & bastante sensivel a moagem e
3 deslamagem. Também a granulometria e as faixas onde se acumu-
lam as espécies minerais presentes sdo fundamentais. A silica,
por exemplo, somente ¢€é eliminada por esse processo quando 58
concentra nas frag¢bes finas. No entanto, se estiver contida nas
fragbes grosseiras, serd necessdrio um estdgio de pré-concen-
tracdo, fazendo-se uma flotagdo direta dos fosfatos para elimina-
La.

Bibawy et al. (4) estudaram a flotacdo de fosfatos contendo
dolomita da jazida de Abu-Shegilla (Mar Vermelho). Nas tentati-
vas de flotagcdo reversa dos fosfatos de Abu Shegilla, o uso do
dcido ortofosférico como depressor mostrou-se inadequado. Obser-
vou-se gue, com dosagens de dcido variando entre 0 a 5 Kg/t de
minério, ndo foi possivel deprimir satisfatoriamente os fosfatos.




Ficou demonstrado que o uso de uma mistura de sulfato de atuminin
e tartarato de potassio provocava uma depressdo dos tostatos.

Hdicionando-se dessa cerca de 0,3 Ka/t de minériao, obteve-se o
menar teor de magnésio no concentrado de fosfato e a maxima
eficiéncia na flotag3o. Hdicbes maiores implicaram na depressdo
dos carbonatos, tornando os teores de fosfatao, na concentrado

fosfdtica, mais baixos.

Lawver et al. (12) fizeram um estudo visando reduzir o teor de
magnésio em concentrados de fosfato da Floéorida.

Fol usado como depressor dos fosfatos hexametafosfato de sodio
e a trifestata de sé6dio, em dosagens da ordem de 1 Kg/t de
minério. O coletor da dolomita nde foi citado pelo autor, que
alega pendéncia de patente.

Diversos estudos de flotacdo foram realizados com o minério da
Jazida de Itataia, Ceard. Foram executadas exaustivas tentativas
utilizando o processo desenvolvido pelo professar Paulo Hbib
Hndery, porém n#o foram obtidos resultados positivos.

Aauino et al. (13) passaram a estudar rotas alternativas de
flotacdo.

Us testes de flutuabilidade, em tubo de Hallimond, utilizando
dcido cloridrica, como regulador de pH e oleato de s6dio como
coletor, demonstraram a seletividade entre os minerais na faixa
de pH &cido, sendo a calcita flotada e a apatita deprimida. Com 3
utilizagda do dcido ortofosférico os resultados metalirgicos sdo
superiores, obtendo-se um concentrado de apatita e outro de
calcita mais puros e com melhores recuperag8es. Em seguida, os
melhores resultados metallirgicos foram obtidos com os 4cidos
cloridrico e sulfirico, nessa ordem. Independentemente do tipo de
dcido utilizado, os teores de P205 no concentrado de apatita sio
crescentes até pH B.

Os testes realisados em célula de bancada com dcido ortofosfo-
rico sem coletor, em pH ao redor de 5,5, permitiu a obtenc¢cdo de
cancentrado de apatita com 26% P205 e recupera¢do de 94%. No
deprimido obteve-se concentrado de calcita com B87% Cal03 e recu-
peracdo de 52%. Maiores adig¢des de coletor na flotag8o reversa
elevam o teor de P205, porém com perda de recuperag¢édo.

DOs testes em escala piloto confirmaram os resultados de labo-
ratorio, produzindo concentradaos contendo 32,7% P205, com recupe-
ragdo global de 77,8%, sendo que a recuperagdo na flotacdo foi
proxima de 390%.

LONFECCAO DE PADRBES PARA ENSAIOS DE FLOTACAD REVERSA

FPara a execucdo dos ensaios de dupla flotacdo optou-se pels
preparagcdo prévia de material em quantidade suficiente, através
de flotacdo direta. Hdotou-se esse procedimento pois permitiria
maior facilidade de execugdo com a realizagdo de apenas um ensaio
em laboratorio, havendo melhor reprodutibilidade nos testes, pois

ter-se-1a uma alimentacdo homagénea, conhecida e em quantidade,
possibilitando maior controle do processa.
Hlém disso, como o material a ser estudado apresentava baixo

teor, caso se optasse por realizar as duas flotagbes em laborato-
rig (uma direta para produzir o pré-concentrado para a etapa de
flotacdo reversa) 3 guantidade de concentrado que poderis ser



obtido na primeira flotacdo, em célula de bancada, seria multo
pequena. [sso obrigaria a realizacdo de varias flotagdes diretas
para produzir material suficiente para a segunda etapa. U contro-
le tormar-se-ia dificil principalmente porque o coletor utilizado

ndo pode ser diluidao sem alterar suas caracteristicas. Como a
adicdo do coletor foi feita em gotas, torna-se necessdrio amos-
tras minimas de minéria para evitar dosagens excessivas.

Lom o objetivo de gerar material padrio para os estudos foi
posto em operagdo um banco semi-industrial. Esse & formado por
trés estdgios de flotacdo direta (dois de recuperag¢do e um de
lLimpeza), para o preparo de pré-concentrado de apatita.

Todas as analises quimicas foram executadas nos propriaos labo-
ratorios da Serrana.

Estabeleceu-se gque a geracdo dos mesmos seriam nos teores
proximos de 25,28 30 e 32% P205. Esses teores faram escolhidos em
tuncdo de serem muitao proximos dagueles que poderiam ser obtidos

em um dUnico estédgio de flotacio direta ("rougher"). Além dissa,
permitiriam maximizar a recuperacdo de fosfato na etapa direta e
poderiam gerar, no deprimido, concentrado calcitico com baixis-

simos teores de fosforao.

CARACTERIZACAOD TECNOLOGICA DO MATERIAL-PADRAD  VISANDO A
FLOTACAD REVERSA

A caracterizagdo tecnologica deve ser a etapa inicial de
qualquer trabalho de beneficiamento. 0O objetivo desta fase foi
desenvalver 3 caracterizagdo tecnolégica do material-padrio vi-
sando sua utilizag¢io no processo de dupla flotacdo.

0s estudos de caracterizagdo foram desenvolvidos nas instala-
¢6es do Centro de Tecnaologia Mineral da Serrana e constavam das
seqguintes etapas:

- separacdo por faixas granulométricas;

- determinac8o da distribuic¢do granulométrica;

- anadlises quimicas por faixas granulométricas:

- separagdo densitdria;

- analise quimica por faixa granulométrica e por fragédo
densitaria

- separacdo magnética com imd permanente de mio e em
separador tipo Frantz das diversas frac6es granulométricas e
densitdarias visando 3 obten¢do de espécies puras;

- estudos 30 microscopio de algumas faixas granulomé-
tricas;

- determinacées mineraldgicas gqualitativas e semi-
quantitativas por difracio de raios X e

- determinacles do ponto iscelétrico (IEP).

Em resumo, foram observadas discrepincias entre as analises
granulométricas efetuadas por peneiramento (até a3 malha 325) a
por difragdo de raios laser (abaixo da malha 325 até 1 micraon).
Atribui-se isto as diferengas fisicas consideradas em cada méto-
do. Na analisador de particulas, a distribuigdo é determinada
considerando a "4rea de vela" das particulas; jd no peneiramentao
€ considerado o didmetro médio das mesmas. AlLém disso, o analisa-
daor conta o numero de particulas enguanto o peneiramento pesa as
massas retidas e passantes nas peneiras, sendo, portanto,

w




influenc:ago petas diterentes densidades das diversas componentes
do minériag.
Hs analises auimicas das diversas fracdes do material mostra-

ram mailor concentra¢do de P205 nas fracbes mais grossas. Tudo
1ndica que 1ss0 deve-se a maior seletividade da processo para as
fragbes mais grossas. Hlém disso, nas fragbes finas ocorre maior

arraste mecanico da ganga com consequente gueda de teor nestas
tracdes.

No atual processao, 3 elevacdo dos teores nas fragbes finas &
obtido pelas etapas de limpeza ("cleaner").

Us teores mais elevados de MgO, AL203, K20 e 5i02 na fracdo

maiaor que malha 48, devem-se a maior presen¢a de micas nesta
fracdo. Na moagem, estes minerais tendem a manter o seu habito
lamelar, sofrendo um efeito predominantemente de esfolia¢do sem a
reducgdo significativa nas dimensfes das placas. Hssim, acorram
dois efeitos gque favorecem o acumulo destas particulas nas
fracbes grossas: como as placas mantém duas dimensdes muito
grandes, este material dificilmente passa por peneira e, alem
dissa, devido a forma e ao pequeno peso das placas, estas tendem

a ser arrastadas mecanicamente pelas holhas.
Ubserva-se que o teor de ferra & maior na fracdo passante na

malha 325. Isto decorre do acumulo de magnetita na carga circu-
tante da moagem devido a:
a) ineficiéncia na retirada da magnetita, que €& feita

por separadores magnéticos de rolo em operac¢dao concorrente exis-
tentes no circuito e;

b) maiar peso especifico da magnetita, dificultando sua
descarga juntamente com os finos ("overflow") dos hidrociclanes
de classificagio.

Hssim, este material, acumulando-se na carga circulante tende
a sofrer sobremoagem, gerando grande quantidade de finos.
Observou-se um alto grau de liberagdo, superior a 90% no

material retido na malha 48, mesmo tendo sido moido relativamente
grosseiro 8 sendo um pré-concentrado.
Este fato poderd ser de grande valia para gquaisquer estudos

posteriores de flotagcdo, pois os reagentes usualmente empregados
na separag¢do de minerais tipo sal, normalmente apresentam baixa
seletividade.

Us problemas com recobrimento, oxldac¢do e 1ncrustagbes na
apatita sdo minimos.

HLém da analise quimicsa tradiciaonal, via umida, O uso da

difracdo de raio-X mostrou-se uma ferramenta fundamental nas
determina¢des qualitativas.

Hs determina¢Ges do ponto iscelétrico (IEP) para os componen-
tes de uma mistura de minerais gue deveria ser separados por
flotagd3o sdo muito importantes. No caso de coleta guimica, comao a
obtida pelos coletores usados, essa importdncia & menor. O método
apresentado, que foi desenvaolvidao para oxl-minerais, embora adap-

tado para os minerais salinos (apatita e «calcita), mostrou-se
extremamente simples de executar e boa reprodutibilidade, sendo
0s resultados obtidos muito proximos dos citados na literatura.

Hs anallises quimicas efetuadas nas diversas fract6es granulo-
métricas, densitdrias e das separagdes magnéticas, visaram, além
da caracterizacao completa, tornecer subsidios para os

trabalhos posteriares de concentracdo.



ENSHIOS DE FLUTHCAD

Us ensaios de flotacdo foram executados com o objetivo de ve-
rificar as possibilidades técnico-econOmicass do estabelecimento
de um processo de dupla flotagdo para o minério da jazida de
Jacupiranga.

A programacdo para a execuCdo dos ensaios de flotacdao constou

das seguintes etapas:
-calibragdo da célula de flotacdo da EPUSP;
-ensalos com padrdes secos;
-ensalos com duas flotagGes feitas no laboratorio e
-ensalos com material fresco.

A realizacdo dos ensaios prdticos foi executada numa célula de

bancada marca Cimagqg, pertencente a EPUSP e com uma «célula de
bancada marca Denver, de propriedade da Serrana, utilizando-se
cubas de diversas capacidades (de 1 a 3 litros).

Lonforme citado anteriormente, para o desenvolvimento da in-
vestigag¢do foram utilizadas duas células de flotagdo, que apre-
sentavam algumas diferengas. Hssim, julgou-se necessdrio execu-
tar alquns ensaios padronizadaos com as duas células, para permi-

tir a comparagdo entre resultados.

Us ensaios jd padronizados pela Serrana para o seu minério
visam simular a operag¢¥%o da planta industrial. Usando-se padrées
da alimenta¢io da flotacdo e com o mesmo operador, procurou-se
obter com a célula da EPUSP recuperag¢les e teores de P205 proxi-
mos aos obtidos com a célula da Serrana.

0O procedimento padrido adotado pela Serrana consiste em condi-
cionar o minério durante 5 minutos a 33% de s6lidos com amido
gelatinizado «com soda cédustica am pH de 18,3 0 ajuste de pH €
teito com 3 adicdo de soda cdustica. Em sequida, a polpa é expan-
dida para cerca de 18% de solidos, o pH & novamente ajustado para
10, 3, adiciona-se o coletor e flota-se, operando-se a 1200 rom.
Hs dosagens aproximadas dos reagentas utilizadaos sio as sequin-
tes:

—amido ... . 50 g/t
-"tall o1l ... ... . ... .. 60 g/t
~soda caudstica .......... para pH = 10,3

Observou-se que operando a 1100 rpm os resultados metalldrgicos

eram bastante proéximos. 0O conjunto rotor-estator da célula da
Serrana apresentava-se bastante gasto, enquanto a outra tinha
muito pouco usa, apresentando, portanto, desgastes minimos. Este

fato justifica a diferenca de rotagfes.
ENSARIOS DE FLOTHCAD DE BANCADA

Us ensaios de flotagdo foram feitos em célula de bancada, em
regime descontinuo, utilizando-se os seguintes reagentes:
-dcido ortofosfoérico p.a.;
-dacido sulfidrico p.a.;
-dcido cloridrico p.a.;
-dcido fluoridrico p.a.;
-amido de milho da "Refina¢Ges de Milho Brasil";




-"tawl o1l" da "GQutzeit";
-s0oda cautlica em escamas:
-politostato e

-am:i:Lase da "Miles",

Foi usada aqua destilada para3a a execugao de todos os
”Nsalos, bem como para a diluigdo dos diversos reagentes, guando
necessario.

Taodas 3s anallses quimicas foram executadas nas laboratorios
da Serrana.

Us ensaios denominados "Ensaios Com Padrdes Secos" foram os
executadaos com o material previamente preparado conforme descrito
anteriormente. Hasicamente este material & um concentrado de um
estagio de flotagdo ("rougher"). Hssim, nesta primeira etapa, o
estudo limitou-se 3 flotacdo reversa.

0 procedimento bédsico consistiu em buscar uma depressdoc efi-
ciente dos fasfatas. Os ensaios preliminares consistiram em con-
dicianar a polpa a3 35% de solidos cam o dcido ortofasforico
durante cinca minutos. Em sequida, expandia-se a polpa para cercasa
de 18% de solidos, ajustava-se novamente o pH, adicionava-se o
coletor, condicionava-se por trinta segundos e flaotava-se.

No tocante aos reagentes o d4cido ortofosforico foi diluido 3
5% em volume enguanto o coletor ("tall oil") foi adicionado sem

diluicgdo, sob pena de alterar-se totalmente as resul tados dsa
coleta, como foi citado anteriormente. Dessa forma, para garantir
guantidades adequadas de coletor, a3 adicdo foi feita com wuma

seringa e sempre com 3 mesma aqulha. Para o cantrole da guantida-
de de coletor adicionado foi feita uma prévia calibra¢do da aqgu-
lha da seringa, pesando-se varlias vezes um numero conhecido de
gotas.

U controle do pH foi feito continuamente mantendo-se o eletro-
do em contato permanente com a polpa em agitag¢do. 0 condiciana-
mento da polpa em pH dcido provoca a solubilizacd8c dos carbona-
tos, com o conseguente cansuma de d4cido e elevacgdo do pH, 0 gue
poderia afetar o processo. Hssim, durante o condicionamentao,
manteve-se um continuo qotejamento de acido na polpa.

Us resultados foram insatisfatorios. Embora 2 recuperagdo
metalurgica tenha sido em média, quase sempre superior a d95%
P205, nao se consequiu praticamente nenhum enriguecimento. Nota-
S& que 0 asumento da dosagem de coletor piora tanto a recuperagdo
metalurgica, como eleva o teor de fosfato no flotado, ou seja,
no rejeita. Isto pode ser explicado pelo fato de que 0Os pré-
concentrados submetidos a flotagdo reversa apresentavam pouco
material para ser coletado, DOol1s continham pequenas guantidades
de carbonato.

Foi levantada a hipotese do material ainda estar coletado.

Fara tentar verificar isto, tentou-se a3 descoleta através da
lixiviagdo dcida para promover a3 "limpeza" superficial destes
grdos. Us resul tados faram insuficientes embora a recuperagdo

metalurgica continuasse alta.
Tentaram-se outros acidos na busca da depressao. Realizaram-se

testes com a adicdo somente de acido sulfurico, sgmente com 0o
ortofosforico e com a combinacio dos dois, permitindo a compara-
(80 de resultados.

Os resultados foram pouco opromissores, cam enriguecimenta



muilto aguém do dese})ado.

Devido aos resultados obtidos, suspeltou-se gue o material-
padrado usado, embora tenha sido secado e armazenado com extremo
cuidada, poderia estar com a superficie alterada. Foderia também
ter havido uma rea¢do que provocou maior estabilidade dos reagen-
tes Qque estavam em contato com o material e, portanto, nao se
consegula sua retirada.

lessa forma, optou-se por iniciar testes fazendo-se as duas
tlotag6es em laboratoério, ou seja, com o material de alimentagido
da tlotacdo da Serrana.

A  execug¢do dos ensaios com duas flotagbes em Llaboratério &

bastante trabalhosa, exigindo duas flotagbes para cada teste.

Esse procedimento apresentou muitas dificuldades de execucdo
e controle: inicialmente ndo eram conhecidas as caracteristicas
dos produtos gerados, Nno gue tange a massas e teores; s massas
obtidas em cada ensaio eram diminutas, dificultando a dosagem
adequada dos reagentes para a flotac4o; além disso, n¥oc havis
boa reprodutibilidade nos ensaios, 0 que ndo permitia a compa-
ragdo entre os resultados de cada bateria.

Hpesar disso, observou-se certa evolug¢do, pois o concentrado

da flotagdo reversa tendia a apresentar pequeno enriquecimenta,
que justificava a continuidade dos testes.

Suspeitou-se gue o problema poderia estar na dificuldade de
coleta em pH dcido. Realizaram-se alguns ensaios para verificar
essa possibilidade.

Esses ensaios consistiam na lavagem do material com &cido para
a elimina¢do dos reagentes da primeira etapa, conforme descrito

anteriormente; em sequida, o pH era elevado com soda caustica
para 10,3 (vator jd otimizado pela Serranaz e que apresenta os
melhores resultados); adicionava-se o coletor condicionando por
30 sequndos, rebaixava-se novamente o pH para a faixa 4acida,
condicionava-se novamente por cinco minutaos e flotava-se.

Embora isaladamente os resultados tenham sido muito paobres, o

pegueno enriquecimento observado abria a perspectiva de sucesso
em ensaios com pré-concentrados de flotagdo sem secagem e armaze-
nagem prévias. Em fungdo disso, partiu-se para uma nova fase de
ensaios, wutilizando-se para isso material previamente flotadao,
porém sem secagem ou armazenagem longa.

U procedimento adotado nos ensaios com material fresca foi
praticamente o mesmo adotado na primeira etapa dos ensaios de
tlotacgdo, sendo que a obten¢do de padrdes do material para os
ensaios de flotaci3a reversa eram consequidos pelo engquartamento 3
umido das amostras enviadas.

Foram realisados uma série de ensaios com diversos reagentes,
inclusive polifostatos. Hpesar dissao, os resultados obtidos ndo
mostraram evolugia, pois ndo foi atingido nenhum enriquecimento.
OUOs teores do flotado foram muito altocs, fazendo com gque a recupe-
racdao metaluirgica fosse baixa.

FPara tentar explicar os resultados obtidos, levantaram-se
varias hipoteses:

a) o material testado ainda estava impregnado com rea-
gentes da primeira flotagdo, sendo que a lLixiviagdo acida n#o era
adequada para a remoCio dos mesmos;

b) as caracteristicas superficlials do material nao
permitiam flotagdo reversa com as técnicas e reagentes testados.




Considerando-se a primeira hipotese, entrou-se em contato com

a Refinacbées de Milho Hrasil, tabricante do amido usade como
depressor da calcita no primeiro estdqio da flotacdo. Verificou-
se, entaoc, que a eliminagdo total do amido & extremamente dif -

cil, tendo sido sugerido pela RMH a utilizac¢do de longos periodos
de condicionamento com dcido cloridrico ou o uso de enzimas.

Procurou-se, entdo, eliminar os reagentes com longos condicio-
namentos com acido cloridrico e com enzimas, tendo sido realiza-
dos testes com a alfa-amilase da Miles, de nome caomercial Tenase.
Us resultados dos estudos continuaram negativos.

Hdicionalmente, para testar a hipotese do material ainda estar
impregnado com reagentes, buscou-se na mina minério com alto tear
de PZ205 opara a execugdo de alguns ensaios de flotagcdo reversa.
Este minério simularia um concentrado de teor intermediario, como

3queles obtidos na primeira flotagdo “rougher®, porém sem ter
sido submetido a flotagdo e, portanto, com a superflcie ainda
isenta de quaisquer reaqgentes. Foi conseguido um minério cam

aproximadamente 16% P20S5, que foi moido, deslamado e homogenei-
zado. Com esse material realizou-se uma bateria de ensaios, cam o

mesma procedimento adotado anteriormente, parém sem Qquaisquer
melhoras.

Esgotados todos esses caminhos, constatou-se nHo ter sido
encontrada uma rota de flotacdo reversa, tecnicamente satisfato-

ria para o minério de Jacupiranga.

DISCUSS&OD DOS RESULTADOS

Os resultados das diversas baterias de ensaios executados nio
apresentaram tendéncia de aumento do teor de P205 na etapa de
flotacdo reversa que justificasse a continuidade das investiga-
¢6es. Praticamente n4%o ocorreu nenhum enriquecimento.

Procurou-se, ent8o, uma explicag8o para esses insucessos.
Estabeleceu-se contato com a equipe da Nuclebréds, que desenvolveu
um processo de dupla flotac8o, com a segunda etapa reversa, para
3 concentragdo do minério de fosfato de Itataia. Observou-se que
apesar do grande nlmero de ensaios executados, o minéric de
Itataia ndo apresentou boa resposta 4s tentativas de flotagdo
direta, como a executada para o minério de Jacupiranga. 0 minério
de Itataia apresentou, no entantao, boa resposta ao processa de
flotacdo reversa, pois desde os primeiros ensaios jd4 se notava
uma tendéncia dos carbonatos a flotar.

Trabalho recentemente apresentado de autoria de Assis e outros
(16) descreve o comportamento dos minérios de Jacupiranga e o de
Itataia frente a estudos fundamentais de flotacgdo.

A caracterizagdo tecnologica demonstrou gue a apatita de
Itataia possul superficie bastante rugosa, com multas reentrdan-
cias e totalmente irregular, muito semelhante a calcita de
Jacupiranga. Por outro lado, s calcita de Itataia possuil superf |-
cie muito reqular e, nesta caracteristica, & semelhante a apatita
de Jacupiranga.

Us ensaios de flotag#o com esses minerais foram inicialmente

desenvolvidos em tubo de Hallimond. Observa-se que a tlotabili-
dade da calcita de Itataia é alta e da dolomita média. Ja 3
calcita de Jacupiranga é baixa. Quanto a apatita, a de Jtataia
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apresenta ©Dalxa tlotabilidade & 3 de Jacupiranga alta. Htraves
desses ensalos observou-se gue a tlotabilidade dos minerais cres-
Cla na segquinte ordem: calcita de Jacupiranga, dolomita de
[tataia e calcita de Itataia.

Nos ensaios de flotagdo com as misturas artificiais de apatita
e calcita de [tataia na proporc¢cdo de S50/50%, com e sem depressor
(amido gelatinizado), observou-se Que, sem a adi¢do do depressor
e saomente com o controle do pPH, havia alguma seletividade. Deve-
se ressaltar que o mineral recuperado no flotado foi a calcita. H
adicdo do amido reduz 3 seletividade.

No caso da mistura de dolomita e apatita de [tataia, pOde-se
verificar que, sem a adi¢do de amido, a dolomita apresenta muita
maior flotabilidade do que a apatita, especlialmente na faixa
dcida de pH. Com a adi¢do do amido ocorre uma forte depressdo da
dolaomita, implicando numa grande perda de seletividade.

Os testes com misturas artificiais calcita-apatita de Jacupi-
ranga, demonstraram que, sem a adicdo de amido, a seletividade é
muito baixa; para pH mais elevado, exlste tend&ncia a flotar 3
apatita. Com a adi¢do do amido, esta situa¢do acentua-se muito,
pois ha um forte efeito depressor sobre 3 calcita, resul tando
numa boa seletividade, com a flotacdo da apatita.

Lomo ficou demonstrado nesse estudo,apatita de Itataia apre-
senta uma superffcie bastante irregular semelhante a calcita de
Jacupiranga, ao passo gque a apatita de Jacupiranga apresenta
superficie bastante limpa semelhante a calcita de Itataia. Este
fata, embora n8o seja conclusivo, serve comoc uma possivel expli-
cagdo para os resultados observados. Por isso, a rota de benefi-
ciamento mais indicada para o minério de [tataia parece ser a
flotagcdo reversa, canforme processa desenvolvido pelas equipes
da Nuclebrds e da UFMG. Por outro lado, a flotagcdo direta para o
minério de Jacupiranga parece ser a melhor rota.

Hs investigacbes discutidas neste trabalho, somadas as do
trabalho supra-citado, permitem concluir a inviabilidade da dupla
tlotagcdo com a segunda etapa reversa, pela rota =seguida, como

alternativa para o tratamento do minério do depoésito carbonédtico
de fosfatos de Jacupiranga.
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