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Resumo

Pereira, Andreza Rafela Morais; Torem, Mauricio Leonardo. Flotacdo de
hematita a partir do rejeito de minério de ferro com o uso de
biossurfactante extraido da bactéria Rhodoccocus opacus. Rio de
Janeiro, 2019, 114p. Dissertacdo de Mestrado - Departamento de
Engenharia Quimica e de Materiais, Pontificia Universidade Catolica do Rio
de Janeiro.

O uso de biossurfactantes derivados de matérias-primas de base biolégica
apresentam diversas vantagens sobre surfactantes convencionais como por
exemplo: baixa toxicidade, alta cinética de degradacao, versatilidade na flotacéo
mineral podendo atuar como coletor ou espumante. O presente trabalho tem
como objetivo avaliar o uso de biossurfactante extraido da bactéria Rhodococcus
opacus na concentracdo da hematita do rejeito de minério de Ferro.
Primeiramente, foram realizados estudos de caracterizacdo da amostra (Analise
granulométrica, quimica e mineraldgica). Também foram feitas medi¢bes do
Potencial zeta, espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier
(FTIR) com o intuito de avaliar a interacdo do biossurfactante e do silicato de
sédio na superficie mineral (hematita). As propriedades fisico-quimicas do
biosurfactante foram determinadas pela tensao superficial. Diferentes estudos de
microflotacdo (célula Patridge-Smith) e flotacdo em bancada (célula mecéanica
CDC) foram realizados para avaliar o pH (2, 3, 5, 7, 9, 11), a concentracdo de
biossurfactante (1000, 2000, 4000, 6000 e 8000 g/t), e a concentracdo de
depressor (100, 300, 600, 900 e 1200 g/t) na recuperacao e teor de Fe. Além
disso, foram realizados testes de flotacdo em circuito (rougher, cleaner,
scavenger) visando aumentar a recuperacdo e teor de Fe. A concentracdo
micelar critica (CMC) do biossurfactante foi alcancada na concentracéo de 1 g/L.
A recuperacao de hematita foi possivel em pH 3. De acordo com os estudos de
espectroscopia no infravermelho e o potencial zeta houve interacdo entre o
biossurfactante, e o silicato de sodio na superficie da hematita. A recuperacgéo e
teor de Fe na microflotagdo foi em torno de 37% para uma concentragdo de
biosurfactante de 6000 g/t em pH 3. A recuperacéo e teor de Fe na flotagdo em
bancada (rougher) foi de aproximadamente 28,50% e 44% respectivamente,
para uma concentragdo de biosurfactante de 2000 g/t em pH 3, também foram
realizados testes em presenca de silicato de sodio (600 g/t) obtendo
aproximadamente 50,5% de recuperacdo metallrgica e 58% de teor de Fe. Além
disso, foram feitos ensaios em circuito de flotacéo (rougher, cleaner e scavenger)

alcancando uma recuperacdo e teor de Fe em torno de 44 % e 65%,
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respectivamente. Os resultados obtidos mostraram o0 potencial uso do
biossurfactante como coletor na flotagcdo da hematita do rejeito de minério de
ferro, podendo futuramente ser aplicado na industria mineral substituindo os

coletores convencionais com o avanc¢o dos estudos.

Palavras-chave
Flotacdo; Rhodococcus opacus; hematita; biossurfactante; rejeito.
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Abstract

Pereira, Andreza Rafela Morais; Torem, Mauricio Leonardo (Advisor).
Hematite flotation from the iron ore tailing with the use of
biosurfactant extracted from the bacteria Rhodoccocus opacus. Rio de
Janeiro, 2019, 114p. Dissertagcdo de Mestrado - Departamento de
Engenharia Quimica e de Materiais, Pontificia Universidade Catolica do Rio
de Janeiro.

The use of biosurfactants derived from bio-based feedstocks which present
several advantages over conventional surfactants such as low toxicity, high
degradation kinetics, versatility in mineral flotation, it can act as a collector or
frother agent. The present work aims to evaluate the use of biosurfactant
extracted from bacteria Rhodococcus opacus in the hematite concentration of the
iron ore tailings. Firstly, characterization studies of the samples were carried out
(granulometric, chemical and mineralogical analysis). Measurements of Zeta
Potential, Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) were also carried out
to evaluate the interaction of the biosurfactant and sodium silicate on the mineral
surface (hematite). The physicochemical properties of biosurfactant were
determined by surface tension. Different microflotation studies (Patridge-Smith
cell) and batch (CDC mechanical cell) were carried out to evaluate the pH (2, 3,
7, 9, 11), the biosurfactant concentration (1000, 2000, 4000, 6000 and 8000g/t),
and the depressor concentration (100, 300, 600, 900 and 1200 g/t) on recovery
and Fe grade. In addition, flotation circuit tests (rougher, cleaner, scavenger)
were carried out aiming to increase recovery and Fe grade. The critical micellar
concentration (CMC) of the biosurfactant was reached at a concentration of 1 g/L.
Hematite recovery was possible at pH 3. According to the studies of infrared
spectroscopy and zeta potential, there was interaction between the biosurfactant,
the sodium silicate on the hematite surface. The Fe recovery and Fe grade in the
microflotation was around 37% for 6000 g/t biosurfactant concentration at pH 3.
The Fe recovery and Fe grade in the batch flotation (Rougher) was approximately
28.50% and 44%, respectively for 2000 g/t biosurfactant concentration at pH 3,
tests were also performed in the presence of sodium silicate (600 g/t) obtaining
around 50.50% Fe recovery and 58% Fe grade. Furthermore, flotation circuit
tests (rougher, cleaner and scavenger) were carried out, achieving a Fe recovery
and Fe grade around 44% and 64.8%, respectively. Therefore, the results

showed the potential use of the biosurfactant as a collector in the hematite
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flotation from the iron ore tailings, it may be applied in the mining industry in ti
future, replacing conventional collectors with the advancement of the studies.

Keywords
Flotation; Rhodococcus opacus; biosurfactant; hematite; tailings.
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1
Introducéo

As jazidas com altos teores de minério de ferro estdo diminuindo com o
progresso das atividades de mineragdo e com 0 aumento na escala de
producdo. Este fato vém gerando maiores volumes de rejeitos com
remanescentes de reagentes sintéticos toxicos provenientes do beneficiamento
mineral, além de ocupar grandes espa¢os e causar problemas ambientais e
ecolégicos (Pattanaik & Venugopal, 2018). Diante desse panorama, uma
crescente preocupacdo ambiental tem surgido, levando ao reaproveitamento dos
rejeitos de mineracdo, quer fazendo o uso de novas tecnologias para o
beneficiamento desses rejeitos ou pela utilizacdo dos mesmos para outras
aplicacdes industriais.

A vista disso, pesquisas no campo biotecnolégico vém sendo
desenvolvidos visando a utilizacdo de biossurfactantes capazes de substituir
surfactantes sintéticos usados na flotagdo mineral. Os biossurfactantes sao
substancias com carater anfipatico assim como o0s surfactantes sintéticos,
porém, produzidos por microorganismos como bactérias, leveduras e fungos em
diferente fontes de carbono (Bezerra, 2012; Migliorelli, 2003). Em geral, os
biossurfactantes apresentam uma porc¢édo hidrofébica e outra hidrofilica. A porcéo
hidrofilica pode conter grupos como éster, hidroxil, fosfato, carboxila ou um
carboidrato na forma neutra ou negativamente carregado (Maier, 2003). A parte
hidrofébica usualmente é formada por longas cadeias de acidos graxos, nha
forma saturada ou insaturada, hidroxilada, linear ou ramificada (Lang, 2002).

Essas variadas propriedades funcionais levam os biossurfactantes a terem
aplicagcdes em diversas areas da industria, por exemplo, na biorremediacdo de
aguas e solos, limpeza de residuos de 6leos pesados no fundo de tanques de
estocagem (Nitschke & Pastore, 2002; Bezerra, 2012). Na inddstria de
cosméticos 0s biossurfactantes sdo usados como emusilficantes, agentes
espumantes, solubilizantes em produtos como xampu anticaspas, repelentes,
cremes faciais, entre outros (Prommachan, 2002; Makkar & Cameotra, 2002;
Bezerra, 2012). Na inddstria alimenticia, atuando no controle de consisténcia,
solubilizacdo e emusilficagdo em produtos de padaria e soverteria (Kosaric,
2001).
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Na flotacdo mineral estudos desenvolvidos comprovam que o0s
biossurfactantes podem agir como potenciais coletores ou espumantes por
apresentarem compostos quimicos em sua composicao que podem modificar a
superficie mineral. Além disso, 0s biossurfactantes possuem uma alta cinética de
degradacdo em comparacdo aos surfactantes convencionais, podendo
futuramente substituir os coletores quimicos utilizados atualmente (Zouboulis et
al., 2003; Khoshdast et al., 2012; Puelles, 2016; Oliveira, 2018).

Alguns dos estudos ja realizados comprovaram o potencial uso de
biosurfactantes na flotacdo, por exemplo, Khoshdast et al., 2012 utilizaram
biossurfactantes ramnolipidicos produzidos por Pseudomonas aeruginosa como
agente de formacdo de espuma na flotacdo de minérios de cobre. Didyk &
Sadowski (2012) utilizaram biossurfactantes produzidos por Bacillus circulans e
Streptomyces sp. para a flotagdo de serpentinito e quartzo. Puelles (2016)
avaliou o biosurfactante extraido da estirpe bacteriana Rhodococcus opacus
como biocoletor da hematita utilizando tubo de Hallimond.

Portanto, o presente trabalho estuda o uso do biossurfactante proveniente
da estirpe bacteriana Rhodococcus opacus como coletor da hematita na flotagédo

direta do rejeito de minério de ferro.
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2
Justificativa e relevancia do trabalho

A preocupagdo com a questdo ambiental tem-se intensificado na industria
de modo geral, na mineragdo nao poderia ser diferente. O aumento da exaustao
de jazidas de alto teor de minério de ferro vem impulsando o estudo e aplicacao
de novas tecnologias, em especial de tecnologias sustentaveis para o
reaproveitamento de rejeitos e a possibilidade de substituicdo de reagentes
sintéticos de flotacdo. Os rejeitos e os remanescentes de reagentes de flotacédo
provocam impactos irreversiveis ao meio ambiente.

As pesquisas desenvolvidas na area de biotecnologia apontam que os
biossurfactantes com suas diversas propriedades funcionais incluindo atividade
superficial, emulsificacdo e formacdo de espuma podem atuar como
modificadores das superficies minerais no processo de flotacdo. Devidos a essas
caracteristicas apresentadas, os biossurfactantes podem substituir alguns dos
surfactantes sintéticos utilizados na flotacdo industrial. Além disso, o uso de
biosurfactantes nos processos de flotacdo pode representar uma altenativa
promissora devido a sua baixa toxicidade e alta cinética de degradacéo.

Nesse sentido, o reaproveitamento de rejeitos de minério de ferro mediante
bioflotacdo com o uso de biossurfactante obtido da bactéria Rhodococcus
opacus apresenta-se como uma alternativa biotecnoldgica relevante para a
industria mineral. Outra importancia desse estudo € a realizacdo dos testes de

flotacdo em célula mecéanica Denver visando uma futura aplicacéo industrial.
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Objetivos

3.1.
Objetivo geral

O presente trabalho tem por objetivo avaliar o uso do biosurfactante obtido
a partir da bactéria Rhodococcus opacus como coletor da hematita na flotacao

direta do rejeito de minério de ferro.

3.2.
Objetivos especificos

> Analise das propriedades eletroforéticas da hematita antes e apds a
interacdo com o biosurfactante (biocoletor) e o silicato de sédio
(depressor);

» Andlise dos grupos funcionais presentes no quartzo e na hematita
antes e apds a interacdo com o biosurfactante e o silicato de sodio,
empregando a técnica de espectroscopia no infravermelho (FTIR);

» Andlise da tensao superficial do biosurfactante;

» Avaliacdo das variaveis operacionais e identificacdo das condicdes
mais favoraveis a aplicacdo no processo de flotacdo direta do
rejeito de minério de ferro com o uso do biosurfactante (biocoletor)

e silicato de sédio (depressor).
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Revisao bibliogréafica

4.1.
Minério de Ferro

4.1.1.
Aspectos gerais

Conforme o aumento da ocupacdo do territério e o conhecimento
geoldgico, novas descobertas de depdsitos minerais metalicos foram feitas, e
alguns elementos entre eles o ferro, passaram a ter maior importancia. Tais
descobertas tiveram impacto relevante na economia nacional e foram
fundamentais para fomentar o processo de industrializagdo brasileiro (DNPM,
2016).

O minério de ferro é o principal produto mineral no Brasil, correspondendo
a 64,8% das exportacbes e responsavel por 67,7% das receitas da CFEM
(Compensacao Financeira pela Exploracdo de Recursos Minerais) no primeiro
semestre de 2018, os estados com destaque expressivo na participacdo nesse
montante sdo Minas Gerais e Pard (ANM, 2018). Dois grupos principais de
minério de ferro sdo comumente encontrados no Brasil. O grupo dos Itabiritos:
minérios de baixo teor e quimicamente mais heterogéneos, e o0 grupo dos
hematiticos: minérios de de alto teor e quimicamente mais homogéneos. (D’avila,
2015).

O Quadrilatero Ferrifero (QF) situado na regido sudeste de Minas Gerais
compreende uma &rea de cerca de 7000 km?2. A maior parte do minério de ferro
no Quadrilatero Ferrifero € hospedado nas FormacgOes Ferriferas Bandadas
(FFBs) da Formagdo Caué, chamados itabiritos. As FFBs sdo depositos
sedimentares alterados com rochas laminadas formadas por camadas
alternadas de silica e hematita-magnetita, bem como carbonatos e silicatos de
ferro (Carlos et al., 2014). Os seguintes tipos de formacoes ferriferas que podem
ser reconhecidos como itabiritos, hematita filitos, Fe — dolomitos e filitos piritosos
(Tabela 1).
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Tabela 1 - Mineralogia dos diferentes tipos composicionais de formaces ferriferas
(Adaptado de Rosiere & Chemale jr, 2000).

Tipos de formacéo ferrifera Componentes mineral6gicos
principais
Itabirito comum Hematita, martita, kenomagnetita,
quartzo
Itabirito dolomitico Martita, hematita, kenomagnetita,

dolomita ferroana
Itabirito anfibolitico Martita, hematita, kenomagnetita,
maghemita, grunerita-cummingtonita,

tremolita, actinolita, quartzo

Hematita - filito Hematita, sericita

Filito piritoso Pirita, matéria carbonosa

> ltabiritos sédo formacbes ferriferas bandadas metamorficas,
deformadas e oxidadas;

» Hematita filitos ocorrem como lentes constituidas de sericita (+/-
clorita) e hematita na base da Formacdo Caué, no contato com a
Formacdo Batatal. Localmente ocorrem lentes de hematita
compacta intercaladas;

» Filitos piritosos séo filitos carbonosos com niveis e lentes ricas em
sulfetos de espessura milimétrica.

De modo geral, os minerais que tém em sua composicdo o ferro e
apresentam interesse econdmico para a industria estdo na forma oxidada, sendo
0s mais utilizados a hematita (Fe,Os, contém 69,9% de Fe) e magnetita (FesO,,
contém 72,4% de Fe) (D’avila, 2015; Andrade et al., 2016).

4.1.2.
Beneficiamento de minério de ferro

O minério de ferro ao ser explotado ndo se encontra adequado para a
utilizacdo industrial, sendo necessario a etapa de beneficiamento mineral. O
beneficiamento mineral pode abranger etapas como cominuigdo (britagem e
moagem), para uma reducéo de tamanho das particulas, separagdo por tamanho
através do peneiramento e classificagdo (ciclonagem, classificagdo em espiral) e

métodos de concentracdo (gravitica, eletro-magnética, eletrostatica, por flotacao)
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(Bezerra, 2017). Sendo a flotagdo um dos processos de concentracdo mais
empregados para a separacao seletiva de minério de ferro. A escolha das etapas
pelo qual o minério de ferro vai ser submetido vai depender de varios fatores, por
exemplo, teor do minério, composicao quimica, associacdo mineraldgica,
caracteristicas fisico-quimicas do minério, tamanho de particula e grau de
liberagdo (Hacha, 2016). Apés o beneficiamento mineral, os rejeitos que ndo
apresentam valor econdmico agregado sdo dispostos em barragem de rejeitos.

4.1.3
Rejeito de minério de ferro

Na atividade de mineracdo sdo gerados grandes volumes de dois tipos de

residuos, sendo eles:

> Estéreis: Sdo os materiais escavados e movimentados durante as
atividades de extracdo ou lavra no decapeamento e lavra da mina, ndo
possuindo valor econdmico e ficando geralmente dispostos em pilhas
(Silva et al., 2011; Brasil, 2012; Fontes, 2013);

» Rejeitos: Sdo residuos resultantes dos processos de beneficiamento,
sob a forma de polpa ou lama, que sdo dispostos em reservatérios,
conhecidos como barragens de rejeito (Silva et al., 2011; Brasil, 2012;
Fontes, 2013).

O rejeito de minério de ferro € composto principalmente de 6xido de silicio

(SiOy), 6xido de aluminio (Al,O3), 6xido de calcio (CaO), ferro (Fe), manganés
(Mn), enxofre (S) e de fosfatos (PO,*) (Yang et al., 2014).

Na indastria mineral utiliza-se a seguinte classificacao para os rejeitos:

» Rejeitos grossos ou granulares, tamanho de particulas maiores do
que 50 pm;

» Rejeitos finos, com tamanho de particulas abaixo de 50 um;

» Lamas ou rejeitos ultrafinos, constituidos por tamanho de particulas
menores que 10 um (Wolff, 2009).

Os rejeitos gerados no processo de tratamento do minério podem
apresentar um teor consideravel do mineral de interesse. Isto pode acontecer
devido a ineficiéncia no processo de beneficiamento, caracterizando uma baixa
recuperacao (Wolff, 2009).

A crescente preocupacdo com a conservagdo ambiental tem levado cada

vez mais ao beneficiamento de minérios de teores mais pobres e ao


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1712358/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1712358/CA

24

reaproveitamento de rejeitos de mineragédo ou a reutilizacdo dos mesmos para
outras aplicacdes industriais (Gomes, 2009).

Diferentes estudos foram realizados vizando o reaproveitamento de
rejeitos de minério de ferro. Bezerra (2017) caracterizou a lama de rejeito de
minério de ferro, proveniente da barragem de Concei¢cdo/MG, e avaliou o
comportamento fisico-quimico e mecanico de pastas de cimento com adicdo de
rejeito de minério de ferro. A utilizacdo do rejeito de minério de ferro possibilitou
avaliar seu desempenho em matrizes cimenticias, assim, com as avaliacbes
apresentadas os resultados mostram que o rejeito de minério de ferro apresenta
potencial do seu emprego como adicao do tipo filler no cimento.

Por outro lado, Castro e Peres (2013) estudaram a recuperacédo de ferro a
partir de rejeitos de beneficiamento de minérios de ferro para a producédo de
concentrado de minério de ferro dentro das especificacdes de pellet feed da
Samarco. Os ensaios de deslamagem e flotacdo se mostraram eficiente
apresentando teor de silica compativel com o exigido para pellet feed.

Martins et al. (2015) estudaram o processamento de rejeito proveniente do
circuito de flotagdo de minério de ferro da mina Caué, o objetivo desse estudo foi
avaliar os variados sistemas de reagentes e o aumentar o teor do rejeito de
minério de ferro.

Uma possivel aplicacdo de rejeitos de minério de ferro em pavimentos foi
mostrada mediante um estudo de um material de rejeito de barragem, o estudo
mostrou um grande potencial de uso do rejeito de minério de ferro como material
de enchimento alternativo, denominado filler, para concretos asfalticos. A
incorporacdo deste material nas misturas asfélticas demonstrou desempenho
mecanico satisfatério com ganhos de natureza ambiental quando comparados

aos agregados pétreos (Silva, 2010).

4.2,
Flotacao

7

Flotagdo € um processo de separacdo que explora as diferentes
caracteristicas das superficies minerais (Peres & Araujo, 2006). Um processo
fisico-quimico que permite a separagéo das particulas minerais de interesse da
ganga para obtencao final de um concentrado com um teor elevado do mineral
desejado (Oliveira, 2018). Para intensificar as diferencas nas propriedades de
superficie dos minerais é necessario o auxilio de reagentes modificadores de

superficie (coletores, depressores, espumantes, dispersantes, reguladores de


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1712358/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1712358/CA

25

pH), sendo esses necessarios para a seletividade da flotagdo (Bulatovic, 2007;
Abaka-Wood et al., 2018).

O processo de flotacéo envolve trés fases: sdélido (mineral), liquido (Agua)
e gas (ar). A flotacdo do mineral de interesse acontece quando as particulas
minerais hidrofobizadas colidem com as bolhas de ar; ocorrendo a adeséo e
formacdo do agregado bolha-particula, e por fim, o transporte do agregado para
a superficie do liquido, onde as particulas sdo coletadas (Medeiros & Baltar,
2018) como mostra a Figura 1.

I—O

Concentrado

Espuma { - Biossurfactantes
© -Bolha
M - Mineral

o d

Alimentacdo

Polpa

Impelidor—

st i .
°°°°oo—\

Rejeito
Figura 1 — Flotacdo em célula mecénica Denver (Adaptado de Wills & Finch, 2016).

O sucesso do processo de flotagdo depende de varios fatores diferentes,
como tamanho da bolha, tamanho da patrticula, velocidade da bolha, velocidade
da particula, densidade da polpa. Dependendo também das caracteristicas
guimicas da superficie mineral, pH da suspenséo, carga superficial, e for¢as de
tensdo superficial. (Harvey et al., 2005; Hunter et al., 2008; Farrokhpay, 2011;
Hacha, 2016).
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4.2.1.
Dupla camada elétrica

A explicacdo dos fenémenos ligados a carga superficial de uma fase solida
em contato com um liquido, foi possibilitada pela teoria da dupla camada elétrica
(DCE) (Salopek, 1992). A formagdo da DCE acontece com a imersdo de uma
particula em uma solucdo aquosa que produz uma regidao de inomogeneidade
elétrica na interface solido-liquido. Um excesso de carga (positiva ou negativa)
aparentemente fixa na superficie sélida é equilibrada por uma regido difusa de
carga oposta (denominada contra-ions) (Fuerstenau & Pradip, 2005).

A Figura 2 representa a superficie mineral e a dupla camada elétrica
formada em interface solido-liquido. Este modelo é conhecido como o modelo de
Stern da dupla camada elétrica. Os ions que sdo quimissorvidos na superficie
mineral estabelecem a carga superficiall e sao conhecidos como ions
determinadores de potencial (IDP). E, esses ions podem ser ions hidrogénio,
ions hidroxila, ions coletor que formam sais insoluveis na superficie mineral ou
ions que formam ions complexos na superficie mineral (Kely &
Spottiswood,1982).

O plano que transpassa 0 centro de carga dos contra-ions ancorados
préximo da superficie € chamado de plano de Stern, a camada de contra-ions
ancorados proximo da superficie € chamada de camada de Stern, devido a
presenca desses ions de carga oposta ha uma queda brusca e linear no moédulo
do potencial elétrico em funcao da distancia a superficie. Adjacente a camada de
Stern encontra-se a camada difusa de contra-ions conhecida como camada de
Gouy cujo potencial elétrico decai exponencialmente com a distancia em relacdo
a superficie carregada, com uma distancia caracteristica (k*, o comprimento de
Debye) que é inversamente proporcional a forga iénica do meio (Fuerstenau &
Pradip, 2005). No limite entre a camada de Stern e a camada de Gouy existe o
plano de cisalhamento que ocorre devido ao movimento da solugéo em relacdo a
superficie mineral, ou seja, 0s ions na camada de Stern permanecem adsorvidos
na superficie mineral, enquanto que os ions da camada de Gouy sé&o

transportados com a solugéo (Kelly & Spottiswood,1982).


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1712358/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1712358/CA

27

Plano de Gouy}—\+ _ +
Camada difusa
Plano de + -
cisalhamento T Interior da
+ ~
Particula - . +* solugao
E negativa i —_—
Plano Stern — / | -
+ M T 4+
Superficie — P i
da particula l— A |
i S Z:?y"usa mOllgEo > E i i i beg?x'?éncial de
p_— s HE i 0
Particula ! @ YO i i E superficie
E P i ¥ : Potencial de Stem
| - i z Potencial zeta
| @ _ : i i 1/k : Espessura da
E Qo@ _g Y= -\ | i dupla-camada
L o® 2 i\
o, Bz |
L a% . :
i ° I i
oS - !
:'?"gdle ;‘;’:n gs cisalhamento Planoide Say i i i
eimholtz Helmholtz . ~ . T
intemo— extemo MGGl de agui lF——— Distancia da superficie |
@ Co-ion @ Contra-ion hidratado mostrar\do_a diregao 1/k ’
do dipolo da particula

Figura 2 - llustracdo do modelo de dupla camada elétrica (Adaptado de Janior &
Varanda, 1999).

4.2.2.
Potencial Zeta

Potencial zeta é o potencial elétrico no plano de cisalhamento quando o
liquido é forcado a se mover em relacdo ao solido, somente ions na camada
difusa, fora do plano de cisalhamento sdo aqueles que estdo envolvidos no
processo eletrocinético. Todos os tipos de composicdes de carga na superficie
no interior e exterior do plano de Stern podem apresentar 0 mesmo potencial
zeta, dependendo do potencial de superficie, forca ibnica e adsorgcéo especifica
(Fuerstenau & Pradip, 2005).
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Uma técnica bem conhecida para medi¢ao de fenémenos eletrocinéticos a
partir dos quais o potencial zeta pode ser determinado é a eletroforese, que é o
processo pelo qual a aplicacdo de um campo elétrico faz com que particulas
suspensas se movam através de um liquido e tem sido amplamente usada para
investigacdo da adsorcéo de surfactantes na interface sélido/liquido de interesse
para a flotacédo (Fuerstenau & Pradip, 2005).

A mobilidade das particulas esté relacionada com a constante dielétrica do
meio, com a viscosidade do liquido e com o potencial elétrico entre a particula e
o liquido em movimento. O potencial zeta assume valor nulo quando a carga
liquida no plano de cisalhamento é nula, ou seja, o ponto isoelétrico (PIE) € o
valor do logaritmo negativo da atividade dos ions determinadores de potencial

correspondente ao valor do potencial zeta igual zero (Aguiar, 2014).

4.2.3.
Angulo de contato

O angulo de contato é determinado por uma combinacdo de tensao
superficial e forcas externas (tipicamente gravidade) (Yuan & Lee, 2013). O
angulo de contato permite determinar o carater hidrofébico de uma particula,
podendo ser representado esquematicamente pela Figura 3 e sendo demostrado
pela Equacao de Young (Equacéo 1).

A hidrofobicidade de um mineral aumenta com o angulo de contato entre a
interface solido-gas, os minerais com alto angulo de contato sdo considerados
hidrofbicos, ou seja, tém maior afinidade pelo o ar do que pela agua. Os
minerais com baixo angulo de contato sdo considerados hidrofilicos, tendo

menor afinidade pela bolha de ar.
Agua

Ar
Ve 0

| Shdo

(b)

Figura 3 - (a) Particula aderida na bolha, e (b) representacdo classica do angulo de
contato e das forgas de tensdes superficiais (Adaptado de Wills & Finch, 2016).
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A condicdo termodinamica do equilibrio entre as interfaces gas - solido,
liquido - sélido, gas - liquido, estabelece que as trés energias livres interfaciais,
ou tensOes interfaciais, estdo relacionadas pela equagcéo de Young (Kelly &
Spottiswood, 1982).

Vse = Vs T7.cCOSO (1)

Onde:

¥se = Tensdo interfacial soélido-gas (N/m)
75 = Tensdo interfacial solido-liquido (N/m)
¥.c = Tensdo interfacial liquido-gas (N/m)

6= Angulo de contato entre as interfaces

A hidrofilicidade e/ou hidrofobicidade da superficie de uma particula é
importante, especialmente quando se considera a flotabilidade de um mineral de
interesse e depressdo do mineral de ganga associado. A intersecdo entre a
interface liquido-soélido e a interface liquido-gas produz o angulo de contato que
define a hidrofobicidade de um mineral. Na flotacdo, particulas com angulos de
contato inferiores a 60° podem ser classificadas como hidrofilicas e podem
precisar da ajuda de um coletor para serem separadas por flotacdo (Fuerstenau
& Somasundaran, 2003; Wills & Napier-Munn, 2006; Yuan & Lee, 2013).

4.2.4.
Tensdao superficial

A tensdao superficial é o trabalho (isotérmico e reversivel) por uma unidade
de area necessario para aumentar a area interfacial (Aguiar, 2014). Observa-se
na Figura 4 que as moléculas no interior da fase liquida séo atraidas por forcas
iguais, de todos os lados. J& as moléculas que se encontram na superficie tém
uma forga resultante no sentido do interior da fase liquida. Assim, a superficie
tende a contrair-se espontaneamente fazendo com que o liguido assuma uma

forma de menor area superficial (Aguiar, 2014).
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» Temsio
Superficial

O
O

Figura 4 - Balanco de forgas na interface e no seio de um liquido (Pir6llo, 2006).

Os surfactantes podem provocar a reducéo da tensdo superficial conforme
as moléculas se arranjam na interface liquido/gas da superficie (Schambil e
Schwuger, 1987; Braga et al., 2015). Esta reducédo da tensdo superficial ocorre
até um grau de compactacdo maximo do filme, a partir do qual ao invés de
organizar-se na superficie, a espécie surfatante acrescentada a solucéo inicia a
formacdo de agregados coloidais denominados micelas como mostrado na
Figura 5. A concentracdo minima para que isto € chamada de concentracdo
micelar critica (CMC), o valor da CMC pode sofrer influéncia de diversos
aspectos como comprimento de cadeia, adicdo de eletrélitos ou ainda presenca
de impurezas (Rosen, 1989; Rao, 2004; Braga, 2015).

i

Monémeros de biossurfactante

\

05, S,
AS U

Micelas

Tensao superficial (m/Nm)

CMC

Concentragao de biossurfactante

Figura 5 — Formacao da concentracdo micelar critica (Adaptado de Akbari et al., 2018).
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Os biossurfactantes reduzem a tenséo superficial e a tensédo interfacial em
solugcbes aquosas e misturas de hidrocarbonetos, agindo igualmente a
surfactantes quimicos (Das & Mukherjee, 2005; Szymanska & Sadowski, 2010).
Biossurfactantes estudados por alguns autores como Oliveira (2018), Puelles
(2016) e Rufino (2014) reduziram a tensao superficial de 72 mN/m até 25 mN/m.

Para a medicdo da tensdo superficial existem varios métodos, entre 0s
guais podemos mencionar, o método da placa Wilhelmy e o método do anel Du
Nolly. Ambos sédo baseados na medicdo de forgca enquanto o valor é adquirido
em equilibrio quase termodindmico (medicdo da tensdo superficial estatica)
(Kramer et al., 2012).

4.2.5.
Reagentes de flotagao

Os reagentes utilizados na flotacdo tém varias funcbes sao estas:
coletores, depressores, espumantes, reguladores de pH, ativadores e
dispersantes (Nascimento, 2010). Estes reagentes quimicos sao adicionados a
polpa permitindo reforcar ou inibir as propriedades hidrofobicas/hidrofilicas das
espécies minerais. As proporcdes e tipos dos reagentes que sdo adicionados a
polpa dependem das caracteristicas mineraldgicas das espécies minerais de
interesse comercial (Dudenkov et al., 1980; Silva, 2016).

Os coletores sao surfactantes que se adsorvem na superficie das
particulas de uma determinada espécie mineral, que na grande maioria das
vezes sao hidrofilicas as transformam em hidrofébicas. Em geral, os coletores
sdo agentes tensoativos de estrutura heteropolar como apresentado na Figura 6.
Sdo0 moléculas anfipaticas ativas na superficie, do tipo R-Z (moléculas
heteropolares) onde Z representa o grupo polar e R representa o grupo apolar. O
grupo polar Z consiste em associagfes de dois ou mais atomos com ligacdes
covalentes; este grupo possui um momento de dipolo permanente o que atribui a
este grupo um carater hidrofilico. O grupo apolar R é representado pelos
hidrocarbonetos, ndo possuem dipolo permanente e representam a parte

hidrofébica da molécula anfipatica (Leja 1983; Nascimento, 2010).
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Cadeia hidrocarbénica
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Agua -

Grupo funcional

Figura 6 — Adsorcgéo do coletor na superficie mineral mostrando a orientagéo da cadeia
hidrocarbénica e do grupo funcional da molécula heteropolar (Adaptado de Wills e Finch,
2016).

A adsorcdo de coletores sobre a superficie mineral pode ocorrer pela
atracdo eletrostatica ou por interacdo quimica do coletor com os ions metalicos
na superficie do mineral. Os dois primeiros mecanismos sdo fortemente
influenciados pela dupla camada elétrica (Fuerstenau & Palmer,1976). Na Figura
7 estdo apresentados de forma resumida os tipos de coletores que podem ser
classificados em anibnicos, catibnicos e ndo-ibnicos, conforme a carga elétrica
associada ao grupo polar, além de serem classificados conforme a estrutura do

hidrocarboneto e do tipo especifico do grupo polar.
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Figura 7 — Classificagéo dos coletores idnicos (Adaptado de Wills & Finch, 2016).
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Coletores catidbnicos

Os coletores catibnicos sdo representados pelas aminas e seus sais. As
aminas sdo derivados da amoénia pela substituicdo de um ou mais de seus
atomos de hidrogénio por um namero correspondente de grupos organicos. A
classificacdo dada para as aminas depende do numero de radicais
hidrocarbdnicos unidos ao atomo de nitrogénio (Baltar, 2010).

Na flotacdo de quartzo € comumente utilizado as éter-aminas (R-(OCH,)s-
NH,) parcialmente neutralizado com &cido acético. Esses coletores foram
modificados com a insercdo do grupo polar (O-CH,); entre o radical R e o grupo
polar NH, da amina primaria. Devido a presenca da ligacdo covalente C-O
caracteristica do composto organico da funcao éter, os reagentes pertencentes a

esta classe sdo conhecidas como éter-aminas (Araujo et al, 2005).

Coletores Anibnicos

Coletores anidnicos se diferenciam em dois tipos de acordo com a
estrutura do grupo polar: sulfidrilicos e oxidrilicos. O grupo sulfidrilico refere-se
ao grupo SH presente na forma indissociavel do coletor. O termo tiol refere-se ao
carbono ligado ao SH, isto €, R-SH tanto o termo sulfidriliico como o tiol (tio) s&o
utilizados para descrever essa classe de coletores. Eles sdo amplamente
utilizados na flotacdo de minerais de sulfeto (Avotins et al., 1994; Wills & Finch,
2016). O outro tipo de coletores anidnicos € o oxidrilico (referindo-se para o
grupo OH), e eles sdo usados principalmente na flotagdo de minerais ndo
sulfetados.

Os acidos graxos sao 0os mais utilizados dentre os coletores anidnicos na
flotacdo de minério de ferro (Trahar, 1963; Ma, 2012). Os &acidos graxos contém
de 8 a 18 carbonos em sua cadeia hidrocarbdnica. Similar as aminas, os acidos
graxos sdo também eletrélitos fracos em solugdo aquosa logo, sua ionizagéo
depende do pH da solucdo. Em solu¢do aguosa os &cidos graxos se dissociam

liberando os ions hidrénio (Equagéo 2).

RCOOH (o) ® RCOO™ + H* )

Para melhorar a solubilidade dos coletores carboxilicos e assegurar uma

eficiente hidrofobizacdo superficial saponifica-se o0s acidos carboxilicos,
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geralmente usando o hidréxido de sédio ou hidroxido de potassio. A adsorgao
fisica desse coletor ndo é quase observada pois em meio &cido, quando a
maioria dos minerais esta abaixo do seu ponto isoelétrico, ou seja, com cargas
superficiais positivas, o ion carboxilico reage com o hidrogénio e volta a sua
formula molecular perdendo a capacidade de adsorver-se por atragédo
eletrostatica. Assim sendo, a acgdo dos coletores carboxilicos ocorre por
adsorgdo quimica (Baltar, 2010).

Depressores

A depressdo de minerais € usada para aumentar a seletividade da flotacéo
tornando certos minerais hidrofilicos evitando assim sua flotacdo. Eles séo
fundamentais para a concentracdo econdmica de muitos minérios. O depressor
pode atuar mediante diferentes mecanismos, atuando sozinho ou em
combinacédo, podendo tornar as espécies hidrofilicas ou bloqueando a adsorcao
de coletores. (Wills & Finch, 2016).

Segundo Baltar (2010) os depressores sdo divididos em duas classes:
inorganicos, organicos. Compostos organicos sao divididos em polissacarideos
(amidos, dextrinas, carboximetilcelulose (CMC) e derivados). Os amidos sdo 0s
depressores universais dos oxidos de ferro na flotacdo de minérios de ferro. (O
amido pode ser extraido de varias espécies vegetais, como milho, mandioca,
batata, trigo, arroz, araruta, etc.). No Brasil, o amido de milho tem sido usado na
flotacdo de minério de ferro desde 1978 (Araujo, 2005).

Podemos mencionar alguns exemplos de depressores inorganicos, tais
como o silicato de sédio utilizado na depressédo do quartzo na flotacdo direta de
minério de ferro, sulfeto de sédio, cromato e dicromato de pot4ssio, cianeto de
sddio e hidrosulfuretos. Neste trabalho, sera utilizado silicato de sédio como

depressor do quartzo e detalhado no seguinte item.

Silicato de sédio

O silicato de sddio (,Na,0O:,SiO,) é composto por diéxido de silicio e 6xido
de sbdio, e é utilizado como depressor ou dispersante de ganga silicatada mais
usado na flotagdo anibnica direta (Silva, 2011). O processo de depressdo do
guartzo pelo silicato ndo é completamente compreendido (Qi et al., 1993).
Segundo Ma (2012), o silicato de sodio se hidrolisa em meio aquoso produzindo

varias espécies anidnicas, como pode ser visto no diagrama de distribuicdo em
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diferentes pH apresentado na Figura 8. A variacdo dessas espécies de silicato
de sddio depende da sua concentracdo, do pH, da temperatura e taxa de
SiO2:Na;0. O efeito do depressor também pode variar de acordo com esses
fatores.

Silva et al. (2013) explicaram que a principal raz&o para a dificuldade no
entendimento do mecanismo de a¢do do silicato de sddio é a complexidade do
processo de hidrélise que gera uma variedade de espécies idnica e coloidal:

silicato coloidal SiO, (insoltvel), espécies monoméricas Si(OH),,SIO(OH),

SiO,(OH)2", HSIO, e espécies de silica polimérica Si,O,(OH)Z",

Si,0,(OH)Z, entre outras .
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Figura 8 - Diagrama de distribuicdo de anidns de silicato em funcéo do pH em a) 1x10°
mol/L e b) 10x10 mol/L solugéo aquosa de metassilicato de sédio (Adaptado de Yang et
al., 2008).

Segundo Fuerstenau & Somasundaran (2003) a maxima eficiéncia do
silicato de sddio como depressor de ganga silicatada foi observada em pH 7 a
10. Outros estudos também afirmaram que em meio basico o silicato de sodio
age como depressor de ganga siliactada como Silva et al. (2013) estudaram a
acdo do silicato de sédio na depressdo da calcita e quartzo. Os autores
observaram a acdo depressora dos minerais com 0 aumento da concentracdo de

silicato de s6dio. Em concentra¢gBes acima de 1.500 g/t, a depressado alcancada
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foi 96% para calcita e 97% para quartzo. A faixa de pH mais favoravel para a
acdo depressor do silicato de sédio foi observada entre 5 e 8.

Pontes & Leal filho (2005) estudaram a purificacéo do talco do Parana por
flotacdo e alvejamento quimico. Os autores observaram que o melhor
desempenho da flotacéo foi obtido em pH 9,5 através do uso de silicato de sédio
como depressor da ganga silicatada (quartzo, caulinita, tremolita e clorita) e
flotanol D-14 ou 6leo de pinho como agente espumante.

Por outro lado, outros estudos comprovaram que o silicato de sédio pode
nao ser efetivo na depressado da ganga e pode vir a deprimir também o éxido de
ferro, por exemplo, Oliveira (2018) realizou ensaios de flotagdo do sistema
hematita-quartzo em pH 3 em tubo de Hallimond variando a concentracdo de
metassilicato de sodio (0-400 mg/L), e observou que quanto maior a
concentracao de depressor menor a flotabilidade da hematita.

Lopes & Lima (2009) realizaram a microflotagcdo de hematita e quartzo em
tubo de Hallimond com oleato de sodio e silicato de sédio. Ao comparar 0s
valores obtidos para a flotabilidade da hematita e do quartzo condicionados com
silicato de sodio, observou-se que o silicato de s6dio se mostrou mais efetivo na
depressdo da hematita do que na depresséo do quartzo em pH 7.

A depressdo dos 6xidos de ferro pode ser explicada pelo o fato de o
silicato de soOdio se adsorver na superficie mineral e formar complexos
prejudicando na flotabilidade do ferro. Jordan et al. (2007) mostraram que 0S
silicatos dissolvidos podem ser sorvidos na superficie de diferentes 6xidos de
ferro como goethita (a-FeOOH), hematita (a-Fe,O3) e magnetita (FesO,), com
afinidades tornando-se maior na ordem dada. Foi demonstrado que a sorcéo de
silicatos dissolvidos ocorre em uma ampla faixa de pH. Essas observacdes

experimentais foram ajustadas gracas ao modelo de complexacéo de superficie,

usando duas superficies complexos = FeH,SiO, e = FeH,SiO, .

4.3.
Rotas de flotacdo de minério de ferro

Atualmente tem se desenvolvido vérias rotas de flotacdo para a separagéo
de minerais com diferentes composi¢cdes quimicas. As rotas de flotacdo do
minério de ferro podem ser classificadas em cinco principais grupos: 1) Flotagado
catibnica reversa de 6xidos de ferro, 2) Flotacdo catibnica reversa de quartzo, 3)
Flotacdo anibnica direta de 6xidos de ferro, 4) Flotacdo anidnica direta de
quartzo (Ma, 2012).
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4.3.1.
Flotag&o anidonica direta

Este método de flotacdo tem se mostrado como uma rota atrativa de
concentracdo de minérios de baixo teor e rejeitos armazenados em bacias de
rejeitos. Esse método € usado para flotar o mineral de interesse que se encontra
em menor quantidade e deprimir a ganga que se encontra em maior quantidade.
Os acidos graxos séo os coletores mais utilizados nesse tipo de flotacao, mas a
depressao dos minerais de ganga ainda é um desafio a ser superado (Aradjo et
al, 2005; Santos, 2010)

Varios estudos utilizam esse método de flotagdo, por exemplo, Lopes
(2009) que efetuou flotacdo direta de minério de ferro, usando coletores como o
oleato de sbdio, o sulfato e o hidroxamato de sodio e como depressor o
metassilicato de sédio.

Nascimento (2010) estudou a flotacdo direta de minério de ferro usando
oleato de s6dio como coletor da hematita, e investigando trés depressores da
ganga silicatada (0 metassilicato de sodio, o flGorsilicato de sodio e o
hexametafostato de sddio). Concluindo que o flaorsilicato de sodio apresentou
melhor eficiéncia na depressdo do quartzo.

Arantes et al. (2017) estudaram “a influéncia do médulo de silicato de sodio
na flotacao direta de minério de ferro”. Os ensaios de microflotacdo da hematita,
efetuados em pH 7, condicionados com 50 mg/L de oleato de sédio e diferentes
modulos de silicato de sédio mostram que a flotabilidade da hematita foi menor
com maior médulo de silicato de sodio. Concluindo assim que, o silicato de sédio
tem afinidade também pela hematita. Os valores de potencial zeta da hematita
tornaram-se negativos em toda faixa de pH o que sugere a precipitacao de SiO,
amorfa e adsorcdo de espécies anidnicas presentes na solugdo sobre a

superficie do mineral.

4.3.2.
Circuito de flotacao

A selecdo do método (ou combinagdo dos métodos) e dos equipamentos
mais adequados para a definicdo do circuito de concentracdo ou otimizacdo de
operagfes ja existentes depende fundamentalmente de um conhecimento
detalhado das caracteristicas mineralogicas do minério. Informagfes basicas
como: o grau de liberagéo, a susceptibilidade magnética, a densidade de cada

mineral presentes nos tipos de minério, entre outros aspectos devem ser
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considerados. Os trés principais estagios usados no circuito de flotacdo sao:
rougher, cleaner e scavenger. O estagio rougher é a primeira etapa, a etapa de
concentracao do mineral de interesse. No estagio cleaner é feita a remocgao das
impurezas presentes no concentrado rougher, aumentando o teor do mineral de
interesse. Na etapa scavenger o objetivo € a recuperagdo maxima do mineral de
valor ainda existente na ganga mineral (Valadéo & Aradjo, 2012).

O circuito rougher-scavenger-cleaner, pode ser tratado como o arranjo
convencional. A interacdo entre os estagios, no entanto, cria dificuldades no
controle, como qualquer acdo em um estagio afeta as outras etapas. Isso fez um
debate sobre as vantagens de circuitos abertos versus fechados (Lauder, 1992;
Wills & Finch, 2016). Esses estagios podem variar de acordo com o mineral de

interesse a ser flotado.

4.4,
Biotecnologia

A biotecnologia € definida como o uso de sistemas vivos ou materiais
biologicamente derivados para utilizacdo na inddstria em variados campos
tecnoldgicos. A inovacdo biotecnoldgica depende do desenho de conexdes
significativas dentro de vastas redes de conhecimento e colaboracbes entre
especialistas interdisciplinares, envolvendo areas como engenharia,
computacdo, quimica, biologia, estatistica e matematica que podem ser
unificadas em uma tecnologia pratica (Goh & Sze, 2018).

Os desenvolvimentos recentes na area de biotecnologia deram também a
promessa de ndo apenas auxiliar no processamento mineral, como também nas
operacbes de metalurgia, fornencendo meios para a biorremediacdo de
problemas ambientais gerados pela industria mineral (Smith et al., 1991). A
biotecnologia vem sendo estudada como uma alternativa para o futuro, alguns
estudos sdo mostrados a seguir:

ljaz et al. (2017) descreveram alguns dos microorganismos utilizados na
biolixiviagdo como Chemolithophillic, Thiobacillus ferrooxidans, Thiooxidans,
Acidophillus, género Thermophillic de Sulpholobus, o uso de fungos tais como
Aspergillus niger e Penicillium simplicissimum tém a capacidade de recuperar
cobre e estanho até 65%, enquanto zinco, chumbo e aluminio entre 90-95%.
Esses microorganismos auxiliam na lixiviagdo de minérios de sulfeto e
bioxidacdo de minérios de metais preciosos de sulfeto refratario (Smith & Misra,
1993).
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Manyuchi et al. (2018) estudaram o potencial para explorar o lodo de
esgoto como matéria-prima para producdo de bio-etanol. No lodo de esgoto
hidrolisado foi introduzido Bacillus flexus, também foi utilizado levedura como
catalisador durante a producédo de bio-etanol. Concluiram que, o lodo de esgoto
€ uma boa matéria-prima para a producéo de bio-etanol, sendo considerado uma
alternativa para substituicao dos combustiveis fosseis.

Farahat e Hirajima (2015) estudaram as caracteristicas superficiais da
linhagem Bacillus megaterium. Os resultados confirmaram a natureza hidrofilica
da linhagem pelo angulo de contato e energia livre de adesao entre as células
microbianas. O biotratamento da dolomita com B. megaterium mudou
significantemente as propriedades da superficie da dolomita, o &ngulo de contato
diminuiu de 69 ° para 38 ° e, como consequéncia, sua flotabilidade diminuiu de
95% para 25% apds o tratamento, provando que a bactéria torna a dolomita
hidrofilica.

Esses sdo alguns dos exemplos sobre pesquisas desenvolvidas na area
biotecnoldgica, area que esta em pleno desenvolvimento, as pesquisas sao
realizadas visando reduzir danos ambientais geradas pela indastria e

substituicdo de reagentes perigosos.

4.4.1.
Bioflotacéao

A bioflotacdo é uma tecnologia que emprega bactérias e/ou seus produtos
metabodlicos que pode agir como coletores, depressores ou espumantes,
envolvendo a adesdo das bactérias e/ou seus produtos metabdlicos sobre os
minerais, redendo ao mineral uma superficie hidrofilica ou hidrofébica (Botero,
2007; Rea et al., 2015). Alguns estudos mostraram que a superficie bacteriana
possue carga negativa e que, juntamente com forgas eletrostaticas, interacdes
hidrofébicas, entropicas, ligacbes acido-base, ligacbes de Van der Waals e
ligacdes de hidrogénio possibilitam a ades&o bacteriana ao mineral (Sharma &
Rao, 2002, Rao et al., 2010).

A superficie celular dos microorganismos consiste principalmente de
grupos funcionais derivados de fosfolipidios, proteinas e polissacarideos. Alguns
desses grupos funcionais podem induzir propriedades hidrofébicas, uma vez que
elas podem aderir seletivamente a superficie mineral (Vasanthakumar et al,
2012). Diferentes estudos mostram que varios tipos de bactérias, por exemplo,

Acidithiobacillus ferrooxidans, Leptosririllum ferrooxidans, Rhodococcus opacus,
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Rhodococcus erythropolis, Rhodococcus ruber, Bacillus megaterium e seus
produtos metabdlicos podem ser usados na bioflotacdo de minerais sulfetados e
oxidos (Deo & Natarajan, 1998; Vilinska & Rao, 2008; Rao et al, 2010; Dwyer,
2012; Merma & Torem, 2015; Kim et al., 2015; Farahat & Hirajima, 2015;
Sanwani, 2016; Oliveira et al., 2017; kim et al., 2017; Sanwani et al., 2017;
Hacha et al., 2018; Pollmann et al., 2018).

Uma particular importancia pode ser dada para a mineracdo de minério de
ferro, onde uma crescente demanda global por aco e esgotamento de jazidas de
minério de ferro de alta qualidade. Para o processamento dos minérios de baixo
teor, varios processos convencionais de beneficiamento, incluindo flotacdo e
floculacdo estdo realizando abordagens biotecnolégicas (Houot, 1983; Dwyer,
2012).

Alguns estudos desenvolvidos com bactérias mostram o seu potencial
como coletores de hematita. A maioria das bactérias estudadas sdao:
Rhodococcus Erythropolis (Oliveira et al., 2017), Mycobacterium phlei (Dubel et
al.,, 1992; Yang et al.,, 2007), Bacillus polymyxa (Deo & Natarajan, 1997;
Shashikala e Raichuur, 2002), Paenibacillus polymyxa (Deo & Natarajan, 1998),
Rhodococcus opacus (Natarajan & Deo, 2001; De Mesquita et al., 2003; Merma
et al., 2013; Kim et al., 2015; Hacha et al., 2018), Bacillus subtilis (Sarvamangala
& Natarajan, 2011) e Rhodococcus ruber (Lopez et al., 2015).

A Dbioflotacdo estda em seu estdgio de desenvolvimento. Assim, é
necessario o desenvolvimento e escalonamento dos testes de flotacdo para
avancar e consolidar esta biotecnologia para ser usada em escala industrial. A
maior parte do trabalho sobre a bioflotacéo foi e € realizada em pequena escala
(microflotacdo) e a ampliacdo dos resultados parece dificil, uma vez que os
fatores fisicos sé@o diferentes em ambas as escalas. Porém, alguns estudos de
bioflotagdo foram conduzidos em células de flotacdo em bancada (Kolahdoozan
et al., 2004; Hosseini et al., 2005; Yuce et al., 2006; Mehrabani et al., 2011;
Kumar et al., 2013).

4.4.2.
Rhodococcus opacus

O potencial comercial das espécies bacterianas Rhodococcus é cada vez
mais conhecido. A ampla gama de produtos quimicos transformados ou
degradados por essas espécies bacterianas torna-las potencialmente util na

biotecnologia ambiental e industrial, assim como sua capacidade de sintetizar
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varios produtos, como surfactantes, floculantes, amidas e polimeros. (Bell et al.,
1998)

Rhodococcus vem da palavra grega Rodon=rosa, Coccus=gréo, membros
do género Rhodococcus séo atualmente colocados na sub-ordem de formagéo
de &cido micdlico Corynebacterineae na familia Nocardiaceae dentro do filo
Actinobacteria (Sutcliffe et al., 2010).

Os membros desta classificagdo s&o caracterizados por envelopes
celulares distintos tipicamente dominados por grandes lipidios de cadeia
ramificada, chamados de acidos micdlicos, e coletivamente eles sé&o
frequentemente chamados de micolatos, esses &cidos formam uma
monocamada e é quimicamente e estruturalmente distinto das bactérias Gram-
negativas, que contém bicamadas de micolatos. Além dos &acidos micdlicos,
essas bactérias compartilham uma série de outras caracteristicas do envelope
celular, mais notavelmente um polissacarideo da parede celular do
arabinogalactano (AG) que é covalentemente ligado ao peptidoglicano parede
celular e, por sua vez, fornece suporte para ancoragem covalente de acidos
micolicos (Sutcliffe et al., 2010). Assim, a quimica e organizacdo desses
componentes pode ser visto na Figura 9, podendo também ser visto que a
barreira de permeabilidade de &cidos micélicos e dimicolatos confere a
hidrofobicidade a bactéria; além disso, pode facilitar a ingestdo de substratos

apolares, como hidrocarbonetos (Carvalho et al., 2009 apud Puelles, 2016).
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Figure 9 — Modelo de organizagdo da célula rhodococcal (Adaptado de Minnikin, 1991).

Existem varias classificacbes para as bactérias do tipo Rhodococcus,
algumas delas sdo mais conhecidas e utilizadas para diferentes fins como
bioflotacdo, biofloculcdo (Yang et al.,, 2013) e biodegradacdo de gorduras
animais e Oleos vegetais (Kis et al., 2015). Alguns exemplos da familia
Rhodococcus aplicados no bioprocessamento podem ser mencionados tais
como: Rhodococcus ruber na flotacdo de hematita (Lopez et al., 2015),
Rhodococcus opacus e rhodochrous na biosor¢cdo de cadmio (Il), chumbo(ll),
niquel(ll), cobalto(ll) and cromo(VI) (Dobrowolski et al., 2017) e Rhodococcus
Erythropolis na biosorgéo de cobre (Baltazar et al., 2018).

Em recentes anos, o biobeneficiamento de minerais vem sendo estudado
com maior énfase visando utilizar diferentes microorganismos e seus produtos
metabdlicos como depressores, coletores e espumantes (Botero et al., 2007). A
bactéria Rhodococcus opacus é um desses microrganismos que vem sendo

estudado, esta bactéria € uma representante da linhagem nédo patogénica de
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nocardioformes Actinomycetales. Estas bactérias sdo Gram-positiva, unicelular,
quimiorganotréfico e hidrofobico (Czemierska et al., 2016).

Este microorganismo reside em ambientes de solo e agua e é classificado
como um dos mais importantes organismos, pode interagir com superficies
minerais devido a presenca de diferentes tipos de compostos na superficie da
bactéria. Este microrganismo possue polissacarideos, acidos carboxilicos,
grupos lipidicos e &acidos micélicos na parede celular, responsavel pelo
comportamento anfotérico nas superficies celulares (Warhurst et al., 1994,
Botero et al., 2008; Dobrowolski et al., 2017).

Alguns exemplos de estudos utilizando a bactéria Rhodococcus opacus
foram realizados, tais como na bioflotacdo de calcita e magnesita (Botero et al.,
2007), na biosorcao da bactéria na calcita e magnesita (Botero et al, 2008), na
biosorcao de ions de aluminio de aguas residuais (Cayllahua & Torem, 2010), na
bioflotacdo de malaquita (Kim et al., 2015), na bioflotacdo de 6xidos de cobre
(Kim et al., 2017), no tratamento de aguas residuais contendo hidrocarbonetos
(Goswami et al., 2018) e na eletroflotacéo de finos de minério de ferro (Hacha et
al., 2018).

4.4.3.
Biossurfactantes

Os microrganismos, tais como bactérias, leveduras e fungos, sdo capazes
de produzir biossurfactantes. Os biossurfactantes quando comparado com o0s
surfactantes sintéticos apresentam semelhante atividade superficial, menor
toxicidade e maior biodegradabilidade (Wei et al., 2007; Khoshdast et al., 2012).
A maioria dos biossurfactantes sdo anibnicos ou neutros, enquanto apenas
alguns com grupos de amina sao catibnicos (Mukherjee et al., 2006).

Os Dbiossurfactantes sdo compostos anfifilicos produzidos por
microrganismos que exibem atividade superficial (Didyk & Sadowski, 2012). Em
geral, os biossurfactantes apresentam uma estrutura anfifilica composta de pelo
menos uma por¢do hidrofébica e outra hidrofilica. A porcéo hidrofilica pode
conter grupos como éster, hidroxil, fosfato e carboxil ou um carboidrato (Maier,
2003). A parte hidrofébica usualmente é formada por longas cadeias de acidos
graxos entre 10 a 18 atomos de carbono, na forma saturada ou insaturada,
hidroxilada, linear ou ramificada (Lang, 2002).

Podem ser categorizados em dois grupos: i) o de baixo peso molecular e ii)

0 de alto peso molecular. Os biossurfactantes de baixo peso molecular séo
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glicolipidios ou lipopeptideos, mas também podem pertencer aos grupos de
acidos graxos e fosfolipidios. E geralmente, os biossurfactantes poliméricos de
alto peso molecular séo produzidos por muitas bactérias de diferentes espécies.
Eles sdo polissacarideos, proteinas, lipopolissacarideos, lipoproteinas ou
misturas complexas desses lipoheteropolissacarideos (Hausmann & Syldatk,
2015).

Os biossurfactantes também podem ser classificados em 5 categorias: i)
glicolipideos, ii) lipopeptideos iii) lipoproteinas, iv) fosfolipidios e acidos graxos,
v) surfactantes poliméricos e surfactantes particulados. Alguns de desses tipos
de biossurfactantes e os microorganismos de onde provem estdo apresentados

na Tabela 2.

Tabela 2 - Classificacdo dos biossurfactantes produzidos por diferentes microorganismos
(Adaptado de Fleurackers, 2015).

Classificacdo de biosurfactantes

Tipos de biosurfactantes Espécies de microoganismos
produtores
Glicolipidios
Trealose micolates Rhodococcus erythropolis, Arthrobacter

paraffineu, Mycobacterium phlei, Nocardia
erythropolis

Ramnolipidios Pseudomonas sp.

Sorolipidios Torulopsis bombicola/apicola, Torulopsis
petrophilum, Candida sp.

Fosfolipidos e acidos graxos

Fosfolipidos e 4cidos graxos Candida sp., Corynebacterium sp.,
Acinetobacter sp., Thiobacillus
thiooxidans, Asperigillus sp.,
Pseudomonas sp., Penicillium sp.

Lipopeptides e lipoproteinas

Iturin A, Surfactin, Subsporin Bacillus subtilis
Polymixin E1 Bacillus polymyxa
Globomycin Streptomyces globocacience

Surfactante poliméricos
Lipoheteropolysaccharide Acinetobacter calcoaceticus RAG-1,
(Emulsan) Arthrobacter calcoaceticus
Heteropolysaccharide Acinetobacter calcoaceticus A2

(Biodispersan)

Surfactantes Particulados

Membrane vesicles Acinetobacter sp. HO1-N
Fimbriae Acinetobacter calcoaceticus



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1712358/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1712358/CA

45

Os glicolipideos pertencem a classe de biossurfactante mais comum e
mais estudada (Mullingan et al., 2014). Os trés grupos biotecnologicamente
importantes de glicolipidos microbianos s@o ramnolipideos, soforolipideos,
trealoselipideos (De Faria, 2010). Ramnolipideos foram encontrados como
exoprodutos do patégeno P. aeruginosa, a diminuicdo da tensao superficial da
agua até 29 mN/m constituem uma caracteristica de tais componentes. A maioria
dos estudos envolvendo ramnolipideos se concentra principalmente na avaliagéo
da eficiéncia da biodegradacao de hidrocarbonetos de petroleo (Arab & Mulligan,
2014). Os soforolipidios séo produzidos por leveduras que pertencem ao género
Candida. Estes agentes diminuem os valores de tensdo superficial para
aproximadamente 33 mN/m e uma reducdo na tensdo interfacial de n-
hexadecano e agua de 40 a 5 mN/m (Morya & Kim, 2014). A CMC dos
biossurfactantes varia de 1 a 2000 mg/L, enquanto as tens@es interfaciais (6leo/
agua) e superficiais sdo de aproximadamente 1 e 30 mN/m respectivamente.
Bons surfactantes sdo capazes de reduzir a tensdo superficial da agua de 72
para 35 mN/m (Hausmann & Syldatk, 2015).

Sabe-se que diferentes tipos de trealolipidos sdo produzidos por varios
microrganismos, incluindo os géneros de Mycobacterium, Rhodococcus,
Arthrobacter, Nocardia e Gordonia, entre os trealolipidios, a trealose ésteres
produzidos por Rhodococcus erythropolis foram estudados mais extensivamente
(Dhanarajan et al., 2014).

Trealose lipidios sdo biossurfactantes produzidos pelo género rhodococci
(Ortiz et al., 2009). O género Rhodococcus é capaz de transformar, biodegradar
ou utilizar como fontes de carbono varios compostos hidrofébicos
(hidrocarbonetos, esteroides, lignina, etc.), produzindo glicolipideos contendo
trealose como carboidrato. Seu biossurfactante tem a capacidade de reduzir a
tensdo superficial e interfacial a niveis observados nos surfactantes sintéticos,
além de possuir baixa CMC. Esta capacidade pode ser comercial e
industrialmente importante. Rhodococcus erythropolis produz glicolipideos com
propriedades antiviral e antifingica (Lang & Philp, 1998; Bicca et al.,1999;
Bueno, 2008).

A estrutura quimica do lipidio succinol-trealose produzido por Rhodococcus
sp. € mostrado na Figura 10. Este composto contém, '-D-trealose, um
dissacarideo ndo redutor, ligado por trés ligacdes éster a trés partes de &cido
graxo. Entre esses acidos graxos, os acidos heptandico, nonandico, decandico e

undecandico sdo os mais abundantes (Marques et al., 2009). Uma quarta ligacdo
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éster, formada com um residuo succinol, fornece um grupo carboxila livre

conferindo uma carga negativa liquida em pH neutro.

/\/\/\/\

HOH C 0~ "CH,OH

co
OH

Figura 10 — Estrutura quimica da Rhodococcus sp. trealose lipideo (Ortiz et al., 2009).
Aplicagdes industriais dos biosurfactantes

O aumento da preocupacdo com as gquestbes ambientais, 0s avangos nos
processos biotecnolégicos e o surgimento de leis cada vez mais rigorosas
levaram os biossurfactantes a se tornarem uma alternativa na substituicdo dos
tensoativos quimicos disponiveis no mercado (Henkel et al., 2012).

As diversas propriedades funcionais dos biossurfactantes, incluindo
emulsificacdo, umedecimento, formacdo de espuma, limpeza, separacdo de
fases, atividade de superficie e reducdo na viscosidade de liquidos pesados os
tornam apropriados para muitas aplicacdes industriais e domésticas (Perfumo et
al., 2010a; Satpute et al., 2010; Francchia et al., 2015).

Outras potenciais aplicacbes comerciais em industrias adicionais, incluindo
industrias de tintas, cosmeéticos, téxteis, detergentes, agroquimicos, alimentos e
farmacéuticas também surgiram (Banat et al., 2000, 2010; Francchia et al.,
2015).

No processamento mineral, a aplicagdo de biossurfactantes como
biorreagentes em operag6es como bioflotagéo, biofloculagdo, é uma nova
maneira de recuperar os minerais (Rao et al., 2010). Nos ultimos anos, varios
estudos foram realizados sobre 0 uso de biossurfactantes como reagentes na

flotacdo como apresentado na Tabela 3.
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Tabela 3 —Aplicacdes de biossurfactante como reagentes na flotacéo.

Microrganismos Aplicacéo Mineral Referéncia
produtores de
biossurfactante
Pseudomonas Espumante Cobre Khoshdast et al.
aeruginosa MAQO1 (2012)
Bacillus circulans e coletor Serpentinita e Didyk e Sadowski
Streptomyces sp. quartzo (2012)
Lactobacillus Espumante Sedimentos derio  Vecino et al. (2013)
pentosus
surfactina 105 e . .
liquesina-A Coletores Zinco e cromo Zouboulis et al.
(2003)
Rhodococcus .
opacus Coletor Hematita Puelles (2016)
Rhodococcus Coletor Hematita Oliveira (2018)

erythropolis

Assim, os biossurfactantes apresentam diversas vantagens em relacao aos
surfactantes sintéticos, podendo ser utilizados em uma gama de aplicacbes
industriais como apresentados acima; entretanto, ainda ndo sdo amplamente
utilizados devido aos altos custos de producdo, associados a métodos
ineficientes de recuperacéo do produto e ao uso de substratos caros (Nitschke &
Pastore, 2002).
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Materiais e métodos

Neste capitulo sdo apresentados e descritos 0os materiais e metodologias
utilizados para a preparacédo e caracterizacdo das amostras do rejeito de minério
de ferro, no cultivo e crescimento da Rhodococcus opacus, na producédo e
extracdo do biossurfactante. Em seguida, sdo descritas as metodologias e os
materiais utilizados nos estudos de tensdo superficial, medidas de potencial zeta,
espectroscopia no infravermelho e nos ensaios de flotacdo na célula Partridge-

Smith e na célula mecanica CDC, como também o circuito de flotacéo.

5.1.
Preparacéo e caracterizacdo das amostras

O rejeito do minério de ferro proveniente da flotacéo foi recebido em polpa.
A amostra foi seca em temperatura ambiente (25 + 5 °C), homogeneizada e
guarteada como apresentado na Figura 11 para posterior caracterizacdo
(andlises quimicas, mineraldgicas e granulométrica) e flotagcao.

Para realizar o potencial zeta e o FTIR, utilizou-se uma amostra de
hematita pura fornecida por um fornecedor local de Araguai, em Minas Gerais,
Brasil. Essa amostra foi pulverizada e armazenada até ser utilizada nos ensaios
experimentais, o tamanho da particula utilizada em ambas as andlises <10 um.

A analise granulométrica foi realizada no Centro de Tecnologia Mineral
(CETEM), utilizou-se 200 g de material para o peneiramento a Umido. As
peneiras (+150 pum -20 pm) foram colocadas no agitador de peneiras, em
seguida foi colocado o minério de ferro, e a agua de lavagem para separacao do
material, 0 material retido em cada peneira foi seco e pesado.

Para as andlises quimicas por volumetria foram inicialmente pesados 0, 25
g de cada concentrado e rejeito obtido nos ensaios de flotacdo. Em seguida, as
amostras foram moidas no gral para diminuicdo da granulometria desejada. As
amostras moidas foram colocadas em Erlenmeyers de 500 mL para dar inicio as
analises quimicas pelo método de titulacdo (volumetria), o procedimento

experimental utilizado estd em anexo.
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As andlises quimicas feitas por fluorescéncia de raios-x (FRX) foram
realizadas no Laboratorio de Caracterizagdo Tecnoldgica da Escola Politécnica
da Universidade de S&o Paulo pelo método de fusdo com tetraborato de litio em
um espectrémetro Philips, PW1480 para corroboracdo dos resultados obtidos
nas analises quimicas por volumetria. A analise de difracdo de raios-x foi
realizada no Centro de Tecnologia Mineral e foi obtida pelo método do p6 no
equipamento Bruker-AXS D5005.

Amostra

Secagem

Homogeneizacgao

Quarteamento Armazenamento

Analise quimica (Volumetria e FRX)
Analise mineralégica (DRX)
Analise granulométrica

Figura 11 — Fluxograma das etapas de preparacgédo do rejeito do minério de ferro.

Na Tabela 4 foram apresentadas as diferentes fracdes granulométricas do
rejeito de minério de ferro utilizado para o teste de Difracdo de raios-x, e 0s
ensaios de flotacdo e as fragBes granulométricas da hematita utilizada para a

medicdo do potencial zeta e do FTIR.

Tabela 4 - Tamaho de particula usados em diferentes estudos.

Ensaios Fracdo (um)
Flotacao +150 - 20
Potencial Zeta -10

FTIR -10

Difracdo de Raios X -10
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5.2.
Cultivo e crescimento da Rhodococcus opacus

A bactéria Rhodococcus opacus foi fornecida pela Colecao Brasileira de
Microrganismos de Ambiente e Industria - CBMAI - UNICAMP. Para a cultura
das bactérias em meio solido foram usados os componentes do meio de cultura
Yeast Malt Glucose - YMG apresentado na Tabela 5. Primeiramente, os
componentes do meio soélido foram misturados em um Becker com &agua
deionizada, depois colocados em Erlenmeyers de 500 mL juntamente com as
placas de Petri para autoclavacdo durante 20 min a 1,2 atm, depois foram
levados para a capela esterilizada para a inoculagdo das bactérias. Entéo, a
bactéria foi inoculada em meio solido nas placas de Petri e estas placas foram
levadas a incubacado por 72 h a (25 + 2°C) C. Apos o crescimento bacteriano, as

placas de Petri foram conservadas na geladeira a (4 £ 2 °C) (Figura 12).

Tabela 5 — Componentes utilizados para o meio de cultura liquido e soélido utilizado para
o crescimento da bactéria Rhodococcus opacus.

Componente Liquido (g/L) Solido (g/L)
Glicose 20 20

Peptona

Extrato de malte 3

Extrato de levedura 3

Agar -- 20

pH 7,2 7,2

Figura 12 — Cultivo da bactéria Rhodococcus opacus em meio solido apés 72 horas.

Para a cultura em meio liquido foram utilizados Erlenmeyers de 500 ml, as

placas de Petri inoculadas com as bactérias Rhodococcus opacus, e 0s
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componentes utilizados no meio liquido que estdo apresentados na Tabela 4.
Apbs a producdo do meio liquido e a autoclavacdo dos Erlenmeyers, foram
levados para a capela para a inoculagdo das bactérias (Figura 13-A), e
colocadas em shakers rotatérios (CIENTEC CT-712) a (25 £ 2 °C) durante 7 dias
como apresentado na Figura 13-B para o crescimento bacteriano.

Figura 13 — A) Inoculagédo das bactérias no meio liquido, B) Crescimento bacteriano.

5.3.
Extracdo do biossurfactante

No sétimo dia, apds as bactérias atingirem seu crescimento, 0 meio liquido
(caldo de fermentacao) foi centrifugado em tubos Falcon de 50 mL a 4500 rpm
durante 8 min. em uma centrifuga digital CIENTEC CT-5000. Os concentrados
bacterianos obtidos foram ressuspensos em agua deionizada e centrifugados
mais uma vez para o descarte do meio de cultura remanescente.

ApoOs a lavagem com 4gua deionizada é obtida uma biomassa que é
ressuspensa em alcool etilico a 95%. O frasco com biomassa ressuspenso com
alcool etilico a 95% é deixado na geladeira a (4 £ 2 °C) por um dia e entéo,
colocado na autoclave a 1,2 atm durante 20 minutos para ser submetido a um
processo de esterilizagéo e extragdo do biossurfactante.

Apo6s o processo de esterilizagdo e extracdo do biosurfactante, a solugéo
alcool-biosurfactante-biomassa foi centrifugada a 4500 rpm durante 8 minutos.
Apés esta etapa foi retirada a biomassa e aproveitada a solugdo alcool-
biossurfactante, estd solucdo foi colocado em beckers para o processo de
secagem na estufa a 50 = 5 °C por 24 horas.

O biossurfactante seco foi diluido em 4gua deionizada, em seguida filtrado

para a separacdo da parte soluvel e insoltvel. A parte soluvel é colocada em um
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baldo e conservada na geladeira a 4 £ 2°C por 15 dias para posterior ensaios
experimentais (Flotacdo, FTIR, tensdo superficial, potencial zeta). O fluxograma
simplificado do processo de extragdo do biossurfactante esta apresentado na
Figura 14.

Caldo de fermentacéo
[}
Centrifugagéo a 4500 rpm
3
Concentrado bacteriano
L 4
Lavagem com dgua deionizada
. 2
Ressuspensdo em dlcool etilico 95%
3
Autoclavacio a 1,2 atm por & minutos
¥
Centrifugagao 4500 rpm
3}
Biosurfactante bruto
3
Secagem a 50 + 5°C por 24 h
.
Ressuspensdo em agua deionizada
3
Filtragdo » | Parte insolivel
3
Solugdo com o biosurfactante soldvel

Figura 14 — Fluxograma simplificado de extracdo do biossurfactante (Adaptado de
Puelles, 2016).

5.4,
Medidas de tenséao superficial

As medidas de tensdo superficial foram realizadas utilizando o tensibmetro
DC 200 Surface Electro Optics pelo método do anel de N6uy como apresentada
na Figura 15. Foram realizadas medicdes para avaliar o efeito do pH na tenséo
superficial para uma faixa de pH de 3 até 11 e uma concentragdo de

biosurfactante fixa de 0,16 g/L. Também foram avaliados o efeito da
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concentracdo do biossurfactante na tensdo superficial para uma faixa de
concentracao de 0 até 2,32 g/L e fixado em pH 3.

As solucbes utilizadas para as medi¢bes foram preparadas com agua
deionizada em um baldo de 100 ml, as condi¢cdes de andlise foram padronizadas
para todos os ensaios realizados a uma temperatura de 21 + 2°C. A metodologia

utilizada para as medi¢des esta em anexo.

Figura 15 — Tensiémetro DC 200.

5.5.
Medidas de potencial zeta

As medicdes do potencial zeta foram realizadas antes e apos a interagao
da hematita pura com o biossurfactante e o silicato de sédio. Estes estudos
foram realizados no aparelho de micro eletroforese do tipo Malvern Zetasizer
como apresentado na Figura 16 no Centro de Tecnologia mineral (CETEM). As
medi¢cdes do potencial zeta visaram o estudo dos possiveis mecanismos de
interac@o entre o biossurfactante e a superficie mineral.

Para as medi¢Bes do potencial zeta com eletrolitos indiferentes foi usado
0,001 gramas de hematita pura, colocado em suspensdao em 10 ml de
concentracdes de eletrolitos indiferentes 103, 102 mol/L de KCI e agua
deionizada. As amostras de biossurfactante/mineral, depressor/mineral foram
obtidas do flotado, condicionadas em pH 3, com concentra¢éo de biossurfactante
de 1000 g/t, concentracdo de depressor de 300 g/t e ap0s secagem em estufa a

50 + 2 °C por 8 h. As amostras foram preparadas utilizando eletrdlito indiferente


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1712358/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1712358/CA

54

a uma concentracdo de 10° mol/L. A metodologia detalhada do ensaio de

potencial zeta esta em anexo.

Figura 16 — Aparelho do potencial Zeta-Malvern Zetasizer.

5.6.
Espectroscopia no infravermelho (FTIR)

Os espectros no infravermelho foram realizados no espectrofotdbmetro
FTIR Scientific Nicolet 6700 FT-IR como apresentado na Figura 17. Os ensaios
foram realizados pelo método da pastilha antes e apds a interagdo do quartzo e
da hematita com o biossurfactante e o silicato de sodio. As amostras de
biossurfactante/mineral, depressor/mineral foram obtidas do flotado,
condicionadas em pH 3, com concentracdo de biossurfactante de 1000 g/t,
concentracao de depressor de 300 g/t e ap6s secagem em estufa a 50 + 2°C por
8 h. A proporcdo de amostra e KBr foi de 1/200 (p/p). Para a obtencdo das
pastilhas, primeiramente foi realizada uma mistura homogénea entre a amostra e
o KBr usando gral e pistilo. Em sequéncia, foi obtida a pastilha da mistura

homogénea mediante compressao.
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Figura 17— Espectrofotdmetro FT-IR Scientific Nicolet 6700.

5.7.
Ensaios de flotacéo

Os ensaios de flotagdo foram conduzidos primeiramente em célula
Partridge-Smith em temperatura ambiente (25 £ 5 °C) com o intuito avaliar o
efeito do pH, concentracdo do biossurfactante e do silicato de sédio a 5% (p/v)
na flotacdo do rejeito de minério de ferro. ApOs os testes preliminares foi
parametrizado o pH para fazer os ensaios de flotacdo na célula mecanica CDC
variando a concentracdo de biossurfactante e depressor visando um futuro uso
industrial desse biocoletor. A Tabela 6 apresenta as variaveis e 0s parametros

estudados nos testes.

Tabela 6 - variaveis e os parametros estudados nos testes de flotagdo.

Variaveis e pardmetros dos testes de flotagcéo

Celulas de flotagcéo Partridge-Smith CDC

pH 3570911 3

Concentracéo de 1000, 2000, 4000, 1000, 2000, 4000, 6000,
biocoletor 6000, 8000 gt 8000 gt

Concentracéo de 100, 300, 600, 900 e 100, 300, 600, 900 e
depressor 1200 gt 1200 gt

Minério de ferro 59 132,66 g

Agitacdo Magnética 800 rpm

Volume 260 mL 800 mL

T. Condicionamento 5 min 5min

Tempo de flotagéo 5 min 5 min
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5.7.1.
Ensaios de flotagdo na célula Partridge-Smith

Para os ensaios de microflotacdo na célula Partridge-Smith utilizou-se um
rotametro para medir a vazdo de ar, um agitador magnético para manter as
particulas minerais em suspensdo, uma bomba de vacuo-compressor para
fornecer o ar necessario para a célula de flotacéo e a célula de flotacdo do tipo
Partridge-Smith. Todos os testes de flotagcdo realizados foram feitos em
duplicata. O pH da solucéo foi ajustado com aliquotas de solugdes diluidas de
NaOH e HCI. A Figura 18 mostra a linha experimental da microflotacéo.

Figura 18 — Linha experimental da microflotacdo. A) Célula de flotacéo Partridge-Smith
B) pHmetro, C) bomba de vacuo-compressor, D) Agitador magnético E) Rotametro.
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5.7.2.
Ensaios de flotagdo em bancada — Célula mecéanica CDC

Os ensaios de flotagdo em bancada (rougher) e o circuito de flotagédo
(rougher, cleaner and scavenger) foram conduzidos na célula mecanica CDC
apresentada na Figura 19. Para tal precisou-se de um pHmetro para medir o pH
da polpa, e a célula mecanica CDC. Todos os testes foram realizados em
duplicata, utilizando 132,66 g de rejeito de minério de ferro equivalente a 15% de
sélidos, o pH da solugéo foi ajustado com aliquotas de solu¢des diluidas de
NaOH e HCI.

Figura 19 — A) Célula mecénica de flotacdo CDC.
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Resultados e discussoes

6.1.
Analise quimica e mineralégica do minério de ferro

Os resultados da andlise quimica realizado por volumetria e fluorescéncia
de raios-x (FRX) podem ser encontrados na Tabela 7. Os resultados de analise
volumétrica na amostra do rejeito de minério de ferro apresentaram um teor de
Fe de 13,85%, e os resultados da FRX corroboram os resultados obtidos pelas
andlises volumétricas. A determinagdo de SiO,, Si, Fe,O; foi feita por diferenca

do ferro total.

Tabela 7 — Andlise quimica por FRX e volumétrica do rejeito de minério de ferro.

Composicdes (%) SiO, Fe,O3 Fe Si
Volumetria 80,20 19,80 13,85 37,00
FRX 80,30 19,73 13,80 37,53

A analise por difracdo de raios-x (DRX) do rejeito de minério de ferro
apresentou as fases cristalinas da hematita como principal mineral portador do

ferro e do quartzo como principal mineral portador de ganga (Figura 20).
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Figura 20 — Difratograma de raios-x do rejeito de minério de ferro.
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A curva da distribuicdo granulométrica da amostra de rejeito de minério de

ferro (Figura 21) mostrou que 90% das particulas sdo <106 pm e 15% particulas

sdo <20 ym.
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Figura 21 — Curva de distribuicdo granulométrica do rejeito do minério de feita por

peneiramento a umido, particulas variando de +150 ym - 20 ym.

6.2.

Medidas de tenséo superficial

6.2.1. Efeito da concentracéo do biosurfactante

Os resultados do efeito da concentracdo de biosurfactante sobre a tensao

superficial sdo apresentados na Figura 22. Foi observado que a tensdo

superficial da agua diminui a medida que a concentracdo do biossurfactante

aumentou, a tensao superficial da agua pura apresentou um valor em torno de

71mN/m; apés a adicdo de 0,16 g/L do biossurfactante observou-se uma

reducdo nos valores de tenséo superficial para aproximadamente 36 mN/m, essa

significante reducéo da tensdo superficial indica a influéncia dos compostos do

biossurfactante. A concentragdo micelar critica (CMC) foi atingida com a

concentracdo de aproximadamente 1 g/L de biossurfactante.
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Figura 22 — Efeito da concentracdo de biossurfactante na tensédo superficial da agua a
21+2°CepH3.

O género Rhodococcus produz glicolipideos contendo trealose, essa
reducdo na tensdo superficial pode ser atribuida devido a presenca dessas
substancias surfactantes na interface liquido-gas (Puelles, 2016). O
biossurfactante tem a capacidade de reduzir a tensdo superficial e interfacial a
niveis observados nos surfactantes sintéticos (Lang & Philp, 1998; Bicca et al.,
1999). A natureza anfifilica dos biossurfactantes faz com que eles sejam
facilmente absorvidos pela interface liquido-gas reduzindo a tensdo superficial
(Szymanska & Sadowski, 2010).

Diferentes autores estudaram o efeito da concentracdo de diferentes
biossurfactantes na tenséo superficial, por exemplo, Christova & Stoineva (2014)
avaliaram as propriedades dos biossurfactantes proveniente das bactérias
Rhodococcus, os autores observaram que 0s biossurfactantes baixaram a
tensao superficial da agua de 72mN/m para aproximadamente 19 mN/m.

Oliveira (2018) estudou a tenséo superficial em funcéo da concentracéo do
biossurfactante proveniente da estirpe bacteriana Rhodococcus erythropolis.
Nesse estudo o autor observou a diminui¢cdo da tenséo superficial da 4gua de
73,72 mN/m para 62,89 mN/m, essa diminui¢c&o foi atribuida devido a presenca
de substancias surfactantes trealolipideos no biocoletor.

Puelles (2016) estudou a tensédo superficial em funcéo da concentracdo do

biossurfactante proveniente da bactéria Rhodococcus opacus em pH neutro. O
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autor observou um decrescimento da tensdo superficial da dgua de 72 mN/m
para 50,5 mN/m e uma concentracdo micelar critica ao redor de 0,092 g/L.

Rufino et al. (2014) estudaram a tensdo superficial do biossurfactante
produzido pela Candida lipolytica UCP 0988. Os autores observaram a reducdo
da tensdo superficial da agua de 70 mN/m para 25 mN/m com o aumento da
concentracao do biossurfactante.

Didyk & Sadowsky (2012) estudaram os biossurfactantes produzidos por
Bacillus circulans e Streptomyces sp. para biomodificacdo das superficies da
serpentinita e do quartzo. Os biosurfactantes produzidos pela bactéria foram
capazes de diminuir a tensao superficial da agua de 72 mN/m para 28,6 mN/m
(Bacillus circulans) e para 29,3 mN/m (Streptomyces sp.)

6.2.2. Efeito do pH

A Figura 23 apresenta os resultados do efeito do pH na tenséo superficial
para uma concentracdo de biossurfactante de 0,16 g/L. Na faixa de pH de 3 até
7 foram encontrados menores valores de tensdo superficial em torno de 35
mN/m. Na faixa de pH entre 9 e 11, observou-se valores de 44,7 mN/m e 47,2
mN/m. Assim, pode-se constatar que na regiao acida existe uma maior adsorc¢ao
do biossurfactante na interface liquido/gas, ocorrendo maior dimuicdo da tenséao

superficial.
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Figura 23 — Efeito do pH na tenséo superficial da agua a 21 + 2 °C e concentragdo de
biossurfactante 0,16 g/L.
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A bactéria R. opacus apresentou um comportamento similar em pH &acido,
Merma et al. (2013) avaliaram o efeito do pH na tenséo superficial da agua apés
a adicdo de biomassa da R. opacus. Os autores observaram que a tensdo
superficial diminui em meio acido, atingindo o menor valor de 54,3 mN/m em pH
3. Acima de pH 7 houve um aumento no valor da tensédo superficial e
conseguentemente ndo ocorre uma boa flotabilidade do mineral.

Oliveira (2018) estudou a tensédo superficial em funcdo do pH utilizando o
biossurfactante produzido pela bactéria Rhodococcus erythropolis. Nesse estudo
0 autor observou que o valor de pH ndo alterou expressivamente a tensdo
superficial da &agua, alcancando a minima tensdo superficial em torno de
64mN/m em pH 3.

6.3.
Medidas de potencial zeta

A Figura 24 apresenta os resultados obtidos nas medi¢bes de potencial
zeta da hematita em diferentes concentracdes de cloreto de potassio (eletrélito
indiferente). O aumento da concentracdo do KCI provocou a diminuicdo da
magnitude do potencial zeta da hematita, este comportamento ocorreu sem
alterar o ponto isoelétrico (PIE) encontrado em torno de pH de 6,2. Esta
diminuicdo estad associada ao efeito de compressdo da dupla camada elétrica
causado pelo aumento da forca ibnica na solucao (Hunter, 1981; Fuerstenau &
Pradip, 2005).
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Figura 24 — Perfis do potencial zeta da hematita em diferentes concentragcbes de
eletrdlito indiferente (KCI), tamanho de particulas < 10 um.
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Os valores do PIE da hematita sdo encontrados geralmente na regido de
pH &cido a neutro, por exemplo, Parks (1965) apresentou um intervalo do PIE da
hematita entre o pH 2,2 a 6,9. Oliveira et al. (2017), Oliveira (2018) e Hacha et al.
(2018) apresentaram o PIE da hematita em torno de pH 5,2. Puelles (2016)
apresentou o PIE da hematita, com concentracdo de eletrélito indiferente (107
mol/L NaCl), em torno de pH 7,5. De Mesquita et al. (2003) relataram um PIE da
hematita em pH 5,1.

A explicacdo para estes diferentes resultados pode ser relacionada a
diferentes fatores como a heterogeneidade mineral, a presenca de impurezas na
superficies das amostras, as diferencas mineraldégicas e ao tipo de amostras
(naturais ou artificiais) (Lopes et al., 2009; Ma, 2012; Quast, 2015).

Ma (2012) explicou que abaixo do valor do pH referente ao PIE da

hematita existe uma predominancia da espécie = FeOH,, o que confe carga
elétrica positiva a superficie da hematita. Perto do PIE ha uma neutralidade dos
grupos =FeO~ e =FeOH, sendo a carga da particula igual a zero. Acima do
valor do pH referente ao PIE da hematita existe uma predominancia da espécie

= FeO ™ 0 que confere carga elétrica negativa a superficie da hematita.

A Figura 25 apresenta os perfis de potencial zeta da hematita antes e apés
a interacdo com o biossurfactante com uma concentracdo de eletrolito indiferente
(KCl) de 10 mol/L. Observa-se que ap6s a interacdo da hematita com o
biossurfactante ocorreu um ponto de reversdo de carga em pH 3,6. Essa
reversao de carga do PIE pode ser explicado devido a maior presenc¢a de grupos
funcionais aniénicos do que grupos nao ibnicos ou catibnicos presentes no
biossurfactante que podem ter se adsorvido na superficie do mineral. O genéro
Rhodococci geralmente produzem biossurfactantes com diversidade estrutural, e
frequentemente ocorrem como uma mistura complexa, a composi¢cdo pode ter
mono-, di-, tri-, tetramicolates que representam biossurfactantes lipidicos de
trealose do tipo ndo-ibnico e tetra-ésteres trealose constituindo o tipo aniénico de
biossurfactantes (Lang & Philp, 1998; Kuyukina & lvshina, 2010; Christova &
Stoineva, 2014).
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Figura 25 - Perfis do potencial zeta da hematita antes e ap6s a interacdo com o
biosurfactante, tamanho de partula: <10 pm, [KCI]: 20" mol/L.

Outros estudos comprovam esse mesmo comportamento da hematita apos
a interacdo com o biossurfactante, por exemplo, Oliveira (2018) estudou a
interacdo do biossurfactante proveniente da estirpe bacteriana Rhodococcus
erythropolis. O autor observou a reversao de carga do PIE da hematita apés a
interacdo com o bissurfactante, mudando de pH 5,2 para pH 4,4. Puelles (2016),
estudou a interacdo do biossurfactante proveniente da estirpe bacteriana
Rhodococcus opacus. O autor observou a reverséo de carga do PIE da hematita
apos a interagdo com o bissurfactante, mudando de pH 7,5 para pH 3,9.

A Figura 26 apresenta os perfis de potencial zeta da hematita antes e ap6s
a interagcdo com o silicato de so6dio com uma concentracdo de eletrélito
indiferente de 10 mol/L. Observa-se que apds a interacdo da hematita com o

silicato de sédio ocorreu um ponto de reverséo de carga em pH 4,2.
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Figura 26 - Perfis do potencial zeta da hematita antes e apés a interacdo com o silicato
de sédio, tamanho de partula: <10 pm, [KCI]: 10”° mol/L.

Essa reverséo de carga do PIE do mineral apos a interacdo com o silicato
de sédio pode ser causada pela adsorcdo de espécies monoméricas de silicato
na superficie da hematita. Sob condi¢cdes acidas predominam o acido silicico
Si(OH),4 e SiO, como mostrado no diagrama de solubilidade de silicatos (Qi et al.,
1993), em curvas de especiacdo (Jordan et al.,, 2007; Yang et al., 2008) e
calculadas de acordo com os equilibrios (modelo 1) por Marinakis & Shergold,
1985. Para entender a interagédo do silicato de sodio nas superficies de oxidos,
alguns autores, como Hansen et al. 1994, Jordan et al. 2007, Jolstera et al. 2010
realizaram estudos de adsor¢do que indicaram que as espécies de silicatos
soltveis foram adsorvidas em superficies de 6xidos como a maghemita, goethita,
hematita, magnetita, ao longo do amplo intervalo de pH (2,8 <pH <11).

Lopes (2009) efetuou medidas de potencial zeta da hematita e do quartzo
antes e ap0s a interacdo com oleato de sédio e metassilicato de soédio
condicionados em agua destilada. E observou a reversao de carga do PIE da
hematita no pH 3,5 quando usou oleato de sédio combinado com silicato de

sdédio.
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6.4.
Espectroscopia no Infravermelho — FTIR

A Figura 27 apresenta os espectros de absorbancia do FTIR da hematita.
As bandas de absorgéo 465,99 cm™ e 545,42 cm™ sdo atribuidas ao modo de
vibragédo do estiramento do grupamento Fe-O caracteristico da hematita (Hacha
et al., 2018; Oliveira, 2018).
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Figura 27 — Espectro do FTIR da hematita.

A Figura 28 apresenta 0s espectros de absorbancia do FTIR do
biossurfactante. A banda de absorcdo 3346,34 cm™ pode indicar a presenca de
grupos hidroxila e grupos amina (NH) (Merma et al., 2017; Hacha et al., 2018;
Merma et al., 2019). A banda de absorcéo de 1629,52 cm™ pode corresponder
aos alcenos (C=C), grupos cetonas (Puelles, 2016). As bandas de absorcéo
entre 1500 cm™ e 1300 cm™ correspondem ao estiramento dos grupos CH, e
CH; (Puelles, 2016; Merma et al., 2019). A banda de absor¢do 1040,57 cm™?
corresponde as vibragdes do grupo funcional alcano (Puelles, 2016). Os grupos
alcano, alceno, alcool e cetona podem indicar a presencga de &cidos micolicos,
produzidos pelos Rhodococci, esses grupos sao responsaveis pela
hidrofobicidade do mineral (Nishiuchi et al., 2000; Puelles, 2016).
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Figura 28 — Espectro do FTIR do biossurfactante.

A Figura 29 apresenta os espectros de absorbancia do FTIR do silicato de
sédio. A banda de absorcdo 472,21 cm™ refere-se & vibracdo de flexdo
assimétrica de Si-O (Liu et al., 2015). A banda de absorcdo 1393,94 cm™ pode
ser atribuida ao grupo Si-CH,CI (Launer & Arkles, 2013). A banda de absorcéo
1643,17 cm™ pode ser atribuida as moléculas de agua constitucionais, modos de
flexdo e alongamento de OH (Bobrowski et al., 2012). A banda de absor¢éo
2358,14 cm™ esta dentro da faixa de 2400 cm™ e 2100 cm™ e pode ser atribuido
a vibragbes de hidrogénio pontes entre o Si(OH), e a rede de silicato, também
podem corresponder ao grupo silano (Si-H) (Bobrowski et al., 2012). A banda de
absorcdo 3450,35 cm™ pode corresponder as vibragbes de estiramento dos

grupos hidroxila (Deo & Natarajan, 1998).
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Figura 29 — Espectro do FTIR do silicato de sédio.

A Figura 30 apresenta os espectros de absorbéncia do FTIR da hematita
apos a interacdo com o biossurfactante em pH 3. As bandas de absorcdo
caracteristicas da hematita 465,99 cm™ e 54542 cm™ que correspondem as
vibracbes de estiramento do grupo Fe-O sdo mantidas. Além disso, novas
bandas de absorcdo séo formadas como a banda de absorcéo 3426,29 cm™ que
pode indicar a presenca de grupos hidroxila (Hacha et al., 2018; Merma et al.,
2019). A banda de absorcdo 1084,56 cm™ pode corresponder ao estiramento
assimétrico dos grupos fosfato [PO,] presentes nos fosfolipidios e nos nicleos
(Puelles, 2016; Merma et al., 2017; Merma et al., 2019). A banda de absor¢éo a
1632,92 cm™ pode indicar a presenca de grupos alcenos (C=C), grupo carbonila
(C = 0O) e C=N (Puelles, 2016; Merma et al., 2019). Puelles (2016) reportou no
FTIR bandas de absorgcdo similiares da hematita apos a interagdo com o
biossurfactante proveniente da R. opacus.

Portanto, as bandas de absor¢cdo observadas ap0s a interagcdo do
biossurfactante com a hematita mostram que alguns grupos funcionais, como
grupos alcenos (C=C), grupo carbonila, C=N se adsorveram na superficie da
hematita, podendo indicar a presenca de &cidos micdlicos que € responsavel

pela hidrofobizag&o do mineral.
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Figura 30 — Espectro do FTIR da Hematita apds interacdo com o biossurfactante.

A Figura 31 apresenta os espectros de absorbancia da hematita apds a
interacdo com o silicato de sodio em pH 3. As bandas de absorcdo
caracteristicas da hematita, 545,42 cm™ e 465,99 cm™ foram mantidas no
espectro. Observou-se a banda de absorcdo 2357,53 cm™ correspondente as
vibracbes de pontes de hidrogénio entre o Si(OH), e a rede de silicato
(Brobowski et al., 2012). A banda de absorcéo 1083 cm™ pode corresponder as
vibragbes de estiramento Si-O-Si (Yang et al., 2008). A banda de absorgéo
3449,58 cm™ pode corresponder as vibragbes de estiramento dos grupos
hidroxila (Deo & Natarajan, 1998). Portanto, com o surgimento de novas bandas
de absorcao caracteristicas do silicato de sodio na superficie da hematita, pode-

se concluir que ocorreu a adsorgéo de espécies silicatadas na superficie mineral.
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Figura 31 — Espectro do FTIR da Hematita antes e apos interacdo com o silicato de

sodio.

A Figura 32 apresenta os espectros de absorbancia do quartzo apés a
interacdo com o biosurfactante em pH 3. Antes da interacdo, o quartzo
apresentou a banda de absorcdo 459,89 cm™ que pode ser atribuida & vibragéo
de flexdo assimétrica de Si-O (Liu et al., 2015, 2017). A banda de absorcdo
690,08 cm™ pode ser atribuida & vibracéo de flexao assimétrica de Si-O (Liu et
al., 2015, 2017). A banda de absorcéo 784 cm™ pode ser atribuida a vibragéo de
estiramento simétrico de Si-O. A banda de absorcéo 1085,74 cm™ que pode ser
atribuida a vibragéo de estiramento assimétrico de Si-O, que era frequentemente
considerado o primeiro pico caracteristico de absor¢cdo de quartzo (Liu et al.,
2017; Oliveira, 2018). Apos a interacdo do quartzo com o biossurfactante foi
observado que as bandas de absorcéo caracteristicas do mineral ndo tiveram
uma grande variagdo, e surgiu uma nova banda de absorgéo 3442,98 cm™ que
corresponde as vibragfes de estiramento dos grupos hidroxila (Deo & Natarajan,
1998). Portanto, observou-se que houve baixa absor¢cdo dos grupos funcionais

do biossurfactante sobre a superficie do quartzo.
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Figura 32 - Espectro do FTIR do quartzo antes e apds a interagdo com o biossurfactante.

A Figura 33 apresenta os espectros de absorbancia do quartzo apés a
interacdo com o silicato de so6dio em pH 3. As bandas de absorcéo
caracteristicas do quartzo tiveram um pequeno deslocamento. Além disso,
ocorreu o surgimento da banda de absorcéo 1623 cm™ que pode ser atribuida a
deformacédo assimétrica do grupo C-H e da banda de absorcdo 3449,04 cm™
pode ser atribuida as vibracdes de estiramento dos grupos hidroxila (Puelles,
2016; Hacha et al, 2018). Como as principais bandas de absorcdo do quartzo
ndo obtiveram uma grande variacdo, pode-se afirmar que houve uma baixa
adsorcdo do silicato na superficie do quartzo. Logo, houve um baixo efeito

depressor sobre o mineral.
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Figura 33 - Espectro do FTIR do quartzo antes e apés a interacdo com o silicato de

sodio.

6.5.
Ensaios de flotacéo

6.5.1.
Ensaios preliminares de flotacdo — célula Partridge-Smith

6.5.1.1
Efeito do pH

A Figura 34 apresenta os resultados do efeito do pH sobre a recuperagéo
metallrgica e teor de Fe para uma concentracdo de biossurfactante de 4000g/t.
Segundo os resultados obtidos, o aumento do pH afeta negativamente a
recuperacdo metallrgica e melhora o teor de ferro até pH 5, acima desse pH, a
recuperacdo metallrgica e o teor de Fe cai significativamente. Segundo as
condi¢Oes avaliadas os melhores resultados para a recuperacdo metallrgica e
teor de Fe foram aproxidamente em torno de 37% e 28%, respectivamente, em
pH 2. Este resultado pode ser atribuido as diferentes substéncias orgénicas,
como polissacarideos, acidos graxos, fosfolipidios e aminoacidos presentes no

biossurfactante que podem ser ativados em uma determinada faixa de pH,
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contribuindo para a adsor¢do do biossurfactante na superficie da hematita
(Puelles, 2016).
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Figura 34 - Efeito do pH sobre a recuperacdo metallrgica e teor do Fe (concentracdo de
biossurfactante de 4000 g/t) utilizando a célula Patridge-Smith, tamanho de particulas
+150 um -20 um, tempo de flotacdo 5 min, tempo de condicionamento 5 min.

Outros estudos realizados encontraram um comportamento semelhante
sobre o efeito do pH no processo de flotagdo utilizando biossurfactantes, por
exemplo, Puelles (2016) estudou a flotabilidade da hematita utilizando
biosurfactante proveniente da bactéria Rhodococcus opacus e Oliveira (2018)
estudou a capacidade de flotacdo da hematita utilizando biossurfactante
proveniente da Rhodococcus erythropolis em um tubo de Hallimond. Os autores
observaram que a maior flotabilidade ocorreu em pH 3. Os autores explicaram
gue em meio acido pode ocorrer uma atracdo eletrostatica entre a superficie
mineral e o biossurfactante, pois o mineral apresenta carga positiva e 0s
biossurfactantes apresentam compostos aniénicos o que favorece a adeséao e,
portanto, maxima recuperagdo da hematita.

Um surfactante convencional que apresenta caracteristicas similares ao
biossurfactante em pH &cido € o sulfonato comercial (AERO 825). Lopes (2009)
estudou o oleato de sédio, o hidroximato e o sulfonato como coletores para a

flotacdo da hematita. A autora observou que para uma dosagem de 500 mg/L de
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sulfonato (AERO 825), em uma faixa de pH &cido (2 até 4), foi alcancada uma
flotabilidade de hematita de aproximadamente 98% e acima de pH 4 a
flotabilidade cai bruscamente.

6.5.1.2
Efeito da concentracdo de biossurfactante

A Figura 35 apresenta os resultados do efeito da concentracdo do
biossurfactante sobre a recuperacdo metallrgica e teor de Fe em pH 3. O
aumento da concentracdo de biossurfactante afetou negativamente o teor de
ferro e melhorou a recuperacdo metallrgica até atingir 6000 g/t de concentracao
de biossurfactante, nessa concentracdo a recuperacao e o teor de ferro foi em
torno de 37%. Acima dessa concentracao a recuperacao metallrgica decresceu,
esta diminuicdo pode ser atribuida ao valor da concentracdo micelar critica
(CMC) do biossurfactante em torno de 1 g/L, onde ocorre a saturacdo do meio

liquido com a formacgao de micelas.
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Figura 35 — Efeito da concentracdo do biossurfactante sobre a recuperacdo metallrgica
e teor do ferro em pH 3 utilizando a célula Patridge-Smith, tamanho de particulas +150
pgm -20 pm, tempo de flotagdo 5 min, tempo de condicionamento 5 min.

Experimentos prévios de microflotacdo em tubo de Hallimond mostraram
gue o biossurfactante atuam como coletores da hematita, por exemplo, Merma et

al. 2018 mostraram a maior flotabilidade da hematita foi em pH 3, utilizando uma
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concentracao de 50 mg/L de biossurfactante extraido da bactéria Rhodococcus
erythropolis, nessas condi¢cbes foi obtido uma recuperacdo de 98%. Puelles
(2016) atingiu uma flotabilidade de aproximadamente 96% com uma
concentracdo de 100 mg/L de biosurfactante extraido da bactéia Rhoococcus
opacus, em pH 3. Oliveira (2018) estudou o efeito da concentracdo da
biosurfactante Rhodococcus erythropolis na flotacdo da hematita. O autor
observou que a maior flotabilidade, em torno de 99,88% da hematita ocorreu
com a concentragéo de biossurfctante 100 mg/L em pH 3.

6.5.1.3
Efeito da concentracdo do depressor

A Figura 36 apresenta os resultados do efeito da concentracdo do silicato
de sddio sobre a recuperacao metallrgica e teor de ferro para uma concentracao
de 4000 g/t de biossurfactante em pH 3. O aumento da concentracdo de
depressor afetou negativamente a recuperacdo metallurgica e melhorou
levemente o teor de ferro. O melhor resultado foi obtido utilizando 100 g/t de
silicato de sodio, nesta condi¢do foram atingidas uma recuperacao metallrgica e

teor de ferro de 24% e 37,42% respectivamente.
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Figura 36 - Efeito da concentracdo do silicato de sodio na flotagdo do rejeito de minério
do ferro utilizando a célula Patridge-Smith, solucdo de silicato de sodio a 5% (p/v),
tamanho de particulas +150 pym -20 um, tempo de flotagdo 5 min, Tempo de
condicionamento 5 min.
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Na literatura encontram-se estudos que comprovam que o silicato de sédio
pode prejudicar na flotacdo da hematita. Por exemplo, Oliveira (2018) realizou
ensaios de flotacdo do sistema hematita-quartzo em pH 3 e em tubo de
Hallimond variando a concentracdo de metassilicato de sodio (0-400 mg/L), e
observou que quanto maior a concentracdo de depressor menor a flotabilidade
da hematita.

Lopes e Lima (2009) realizaram microflotagdo da hematita e do quartzo em
tubo de Hallimond com oleato de sodio e silicato de sédio. Ao comparar 0s
valores obtidos para a flotabilidade da hematita e do quartzo condicionados com
silicato de s6dio, os autores observaram que o silicato de sédio se mostrou mais
efetivo na depressdo da hematita (0,66% de flotabilidade em pH 7) do que na
depressédo do quartzo (15,9% de flotabilidade em pH 9).

Yang et al. (2008) estudaram a acdo de silicatos em solucdo aquosa, 0s
autores observaram que o aumento da concentracdo de silicato em solucdo
aumenta a distribuicdo das espécies de silicatos tornando-se mais complexa,
formando dimeros, trimeros, oligbmeros e o SiO, coloidal em pH acidos.

Lopes et al. (2011) relataram que ainda ndo se sabe quais espécies sao
responsaveis pelo efeito depressivo do silicato de sédio: silicato coloidal ou &nion
silicato e explicou que o silicato coloidal é responsavel pela depresséo por forcas
eletrostéticas e o anion silicato tem a capacidade de adsorver em superficies
carregadas negativamente por quimissorcao.

Portanto, no pH &cido a depressdo de hematita com o aumento da
concentracao de silicato de sédio pode ser atribuida as espécies de silicatos
adsorvidas na superficie da hematita, mantendo a hidrofilicidade do mineral ou

deprimindo o mineral.

6.5.2.
Ensaios de flotagdo em bancada — célula mecanica CDC

6.5.2.1
Efeito da concentracao do biossurfactante

A Figura 37 apresenta os resultados do efeito da concentracdo do
biossurfactante sobre a recuperagdo metaltrgica e teor de ferro em pH 3. O
aumento da concentracdo de biossurfactante afeta negativamente a recuperacao
de ferro e o teor de ferro. As concentragfes de 2000 g/t e 4000 g/t apresentaram
resultados semelhantes na recuperacdo metallrgica, em torno de 28,50% e

25,50%, e teor de Fe, em torno de 44%, respectivamente. Os diferentes
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resultados obtidos na flotacdo realizada na célula Partridge-Smith e na célula
mecanica de flotagdo CDC podem ser atribuidos a diferentes fatores. Segundo
Kim et al. (2017) os fatores fisicos (por exemplo, forca de cisalhamento,
porcentagem de sélidos) séo diferentes em ambas as escalas, podendo afetar a
flotabilidade mineral.
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Figura 37 — Efeito da concentracdo do biossurfactante na flotacdo de rejeito de minério
do ferro utilizando célula mecanica CDC, tamanho de particulas +150 ym -20 ym, tempo
de flotag@o 5 min, tempo de condicionamento 5 min.

Segundo a literatura, o biossurfactante extraido do género Rhodococcus é
anibnico (Christova & Stoineva, 2014) e, com base em estudos de eletroforese, o0
ponto isoelétrico de hematita foi em torno de 6,2. Portanto, a superficie da
hematita € positivamente carregada e o0 biossurfactante € carregado
negativamente, isso pode resultar na interacéo eletrostatica e na recuperacao da
hematita (Puelles, 2016).

Comparando com coletores quimicos anibnicos, o biossurfactante
apresenta um comportamento similar ao AERO 825 (sulfonato) que atingiu
57,90% de teor de ferro, usando uma concentracdo de 1200 g/t AERO 825
(sulfonato) em pH &cido (Lopes, 2009). Martins et al. (2015) estudaram a
flotacdo anidnica do rejeito de minério de ferro da mina Caué. A amostra
estudada continha teores médio iniciais de 27% Fe e 59% SiO,. O estudo

realizado na etapa Rougher em pH ~ 5, com dosagem de coletor (4cidos graxos)
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fixa em 200 g/t, obtive resultados de recuperacéo de Fe e teor de Fe em torno de
63% e de 34% respectivamente, e 7% de SiO, foi encontrado no concentrado.

6.5.2.2
Efeito da concentracdo do depressor

A Figura 38 apresenta os resultados do efeito da concentracdo do silicato
de sodio sobre a recuperacdo metallrgica e teor de ferro com concentragcéo de
4000 g/t de biossurfactante em pH 3. A recuperacao metallrgica tem um leve
aumento com o0 aumento da concentracdo do depressor, o teor de Fe atingiu
57,72% com uma concentracdo de silicato de sédio de 600 g/t, apés essa

concentracao, o teor de ferro cai substancialmente.
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Figura 38 - Efeito da concentracédo do silicato de sddio na flotacdo de rejeito de minério
de ferro, utilizando célula mecénica CDC, solucdo de silicato de sddio a 5% (p/v),
tamanho de particulas +150 pym -20 pm, tempo de flotacdo 5 min, tempo de
condicionamento 5 min.

Outros autores estudaram a utilizacdo do silicato de sédio na flotacdo da
hematita, por exemplo, Arantes e Lima (2013) observaram que as recuperacao e
teor de ferro foram superiores a 90% e a 55% respectivamente, neste estudo foi
usado silicato de sédio como depressor. Em geral, o maior teor de Fe e 0 menor
teor de SiO, foram provenientes de baixa densidade de polpa (60%) e dosagem

de silicato de sodio (25 g/t) e alto teor de oleato de sodio (1200 g/t) em pH 7.
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Lopes (2009) estudou as melhores condicdes de flotagdo (rougher) usando
oleato de sodio (coletor) e silicato de sodio (depressor) da hematita e obteve os
melhores resultados utilizando as concentracdes de 1200 g/t de oleato de sédio,
600 g/t de silicato de sédio em pH 7. Nessas condi¢des foram obtidos um teor de
ferro no concentrado de 58,1%, recuperacdo metallrgica de Fe de 88% e teor de
silica de 14,4%

6.6.3
Circuito de flotacao

A Tabela 8 apresenta os resultados do circuito de flotagdo na célula
mecénica de flotacdo CDC. Os testes foram feitos com circuito de flotacdo
convencional, que consiste na etapa rougher, na atapa cleaner (concentrado da
etapa rougher) e scavenger (rejeito da etapa rougher), foram avaliados a
concentracdo de biossurfactante e a concentracdo de depressor em pH 3.
Comparando o teste 1 e o teste 2 que foi realizado sem depressor observa-se
gque com o aumento da concentracdo de biossurfactante o teor de Fe e a
recuperacdo metallrgica do concentrado da etapa cleaner e scavenger
praticamente ndo alteram os resultados. Para avaliar a acao do silicato de sddio
€ necessario comparar o teste 1 com o teste 3 e o teste 2 com o teste 4.
Percebe-se que a concentracdo de depressor na flotacdo induz a diminuicdo do
teor de Fe e recuperacdo metalirgica do concentrado da etapa cleaner e
scavenger. Portanto, o melhor resultado foi obtido no teste 1, que utiliza apenas
biosurfactante como coletor da hematita, na etapa scavenger obteve 18, 11% de
recuperacao metallrgica e o 43,56% de teor de Fe. Na etapa cleaner obteve
44,11% de recuperacdo metalirgica e o 64,78%, teor de Fe, a Figura 39

apresenta o concentrado e o rejeito apds a etapa cleaner.

Figura 39 - Concentrado e o rejeito apds a etapa cleaner do teste 1 do circuito de
flotac&o.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1712358/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1712358/CA

80

Tabela 8 — Condig¢es e resultados do circuito de flotagdo na célula mecanica de flotagédo
CDC em pH 3, tamanho de particulas +150 pm -20 ym, tempo de flotagédo 5 min., Tempo
de condicionamento 5 min.

Condicbes Etapas Rec. Rec. Teor (%)
RG scv CL massica Metal. —g; Fe
(%) (%)
BS SS BS SS BS SS
Teste 4000 O 2000 O 4000 O  SCVConc. 5.76 18.11 17.63 43.56
1 g/t glt g/t SCV Rej.  79.04 26.77 43.60 4.69
CL Conc. 9.43 4411 345 64.78
CL Rej. 4.74 7.80 3151 22.78
Teste 2000 O 1000 O 3000 O  SCVConc. 5.04 18.27 13.16 50.26
2 gt gt gt SCV Rej. 84.88 4381 4196 7.15
CL Conc. 5.11 2501 1.36 67.91
CL Rej 3.94 8.58  26.59 30.16
Teste 4000 600 2000 900 4000 300 SCVConc. 5.41 15.01 21.06 38.42
3 gt gt gt gt gt gt sScvRej 84.22 31.24 4330 5.14
CL Conc. 4.97 2059 8.38 57.41
CL Rej. 3.86 573  33.00 20.55
Teste 2000 600 1000 900 3000 300 SCVConc. 3.11 8.13 2256 36.19
4 gt gt gt gt gt gt scvRej. 91.44 4719 4196 7.15
CL Conc. 1.48 6.22 7.78 58.30
CL Rej. 3.01 485 31.81 2234

RG =rougher; SCV = scavenger; CL = cleaner; BS = biossurfactante; SS = silicato de
sodio

Nas condi¢Bes avaliadas o silicato de sodio ndo age como depressor da
ganga, e ainda pode prejudicar na flotacdo da hematita, segundo Jordan et al.
(2007) o silicato de sédio dissolvido pode ser adsorvido na superficie de
diferentes 6xidos de ferro como goethita (a-FeOOH), hematita (a-Fe,O3) e
magnetita (Fes0,), com afinidades tornando-se maior na ordem dada.

Alguns estudos utilizam circuitos de flotacdo para elevar os teores dos
minerais de interesse, por exemplo, Silva et al. (2015) fizeram uma reavaliacdo
do circuito convencional de flotagdo do minério de ferro da mina germano. O
circuito de flotagdo antes da modificacdo era composto das etapas: rougher,
cleaner, recleaner e scavenger. Com a reavaliagdo a etapa recleaner foi
transformada em cleaner da scavenger. Com a modificacdo do circuito, a carga
circulante foi reduzida de 38% para 15% e o teor de Fe subiu para 41,7%,
aumentando o tempo de residéncia. O teor de Fe no rejeito global foi reduzido de
10,92% (média 2013) para 10,2% gerando ganhos de recuperagdo em massa e

metallrgica.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1712358/CA


PUC-Rio- CertificagaoDigital N° 1712358/CA

7
Conclusoes

Os resultados obtidos nas medicdes de tensdo superficial demostraram o
grande poder surfactante do biocoletor. Com a concentragdo minima de
biossurfactante, a tensédo superficial da agua deionizada foi alcancada em torno
de 36 mN/m. A concentracdo micelar critica (CMC) foi atingida com uma
concentracao de aproximadamente 1 g/L.

Os resultados dos estudos eletroforéticos da hematita antes da interacéo
com os reagentes apresentou PIE em pH 6,2. Apos interacdo da hematita com
biossurfactante ocorreu um ponto de reversdo de carga em pH 3,9 e apés a
interacdo da hematita com silicato de sddio ocorreu um ponto de reversao de
carga em pH 4,2 demonstrando a interagdo do biossurfactante e do silicato de
sédio na superficie da hematita.

Os resultados da espectroscopia no infravermelho (FTIR) indicaram a
presenca de grupos funcionais caracteristicos do biosurfactante e do silicato de
sédio na superficie da hematita e a baixa adsor¢do do biossurfactante e do
silicato de sbdio na superficie do quartzo. Na superficie da hematita foram
encontrados grupos fucionais como, C=N, grupos carbonila (C=0), grupos
fosfato (PO, grupos alcenos (C=C). O resultado do FTIR indicou também a
presenca de grupos caracteristicos do silicato de sédio na superficie da hematita
como Si(OH),, Si-O-Si.

Os ensaios de microflotacdo do rejeito de minério de ferro utilizando a
célula Patridge-Smith apresentaram na concentracdo de biossurfactante de
6000g/t e em pH 3 maior recuperacdo metallrgica e teor de Fe, em torno de
37%, respectivamente. O aumento da concentracdo de silicato de sodio
provocou diminuicdo da recuperacdo metallrgica, afetando negativamente a
recuperacdo da hematita. Isso pode ser atribuido a predominéncia de espécies
silicatadas em meio acido, que podem ser adsorvidos na superficie da hematita
por forcas eletrostaticas, mantendo o mineral hidrofilico.

Os ensaios de flotagdo na célula mecénica CDC (rougher) apresentaram
nas concentra¢des de 2000 g/t e 4000 g/t resultados semelhantes para o teor de
Fe em torno de 44%, e recuperacdo metalirgica de 28,50% e 25,50%,

respectivamente. Os ensaios de flotacdo usando silicato de sodio atingiu
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aproximadamente 50,50% de recuperagdo metallrgica e 58% de teor Fe
utilizando uma concentragéo de silicato de sodio de 600 g/t.

O circuito de flotacdo (rougher, cleaner, scavenger) conseguiu incrementar
o teor de Fe. O teste 1 apresentou maior recuperagcdo metallrgica e teor de Fe
aproximadamente 44 % e 65 %, respectivamente. Nesse teste foi utilizado
maiores concentracdes de biossurfactante e néo foi adicionado silicato de sodio
na flotagdo. Nos testes 3 e 4, o silicato de sodio afetou negativamente a
recuperacdo metallrgica e o teor de Fe como apresentado nos testes de
microflotacéo.

Por fim, conclui-se que a utilizacdo do biossufactante proveniente da
estirpe bacteriana Rhodococcus opacus como biocoletor da hematita do rejeito
de minério de ferro foi viavel, demostrando um grande potencial como coletor da
hematita. Os resultados se mostraram satisfatorios, os estudos séo exploratdrios
e demanda maiores pesquisas e esforcos para se alcancar concentrados com

teores coerentes aos exigidos pelo mercado.
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Anexos

9.1
Metodologia experimental da analise quimica de ferro total

Reagentes necessarios:

a) Acido cloridrico P.A. (HCI).

b) Cloreto estanhoso a 10 % - pesar 2,5 g e dissolver em 30 ml de &cido
cloridrico. Apds a dissolucao, adicionar 20 ml de agua deiozinada.

c) Cloreto de mercurio a 5% (HgCI2) - pesar 5 g e dissolver em 100 ml de agua
deionizada.

d) Solucao sulfo-fosférica — 300 ml de agua deionizada, 300 ml de H2S04 e 300
ml de H3PO4. Adicionar o H2S04 lentamente na agua, esperar esfriar a solucao
e entdo, adicionar o H3POA4.

e) Solucao indicadora — pesar 0,1 g de difenilamino sulfonato de sédio em 100
ml de agua deionizada.

f) Solucdo de K2Cr207 — secar o dicromato de potassio a 100 graus por 1 hora
na estufa. Pesar 4,904g e dissolver com agua deionizada em um balédo

volumétrico de 1 litro.

Procedimentos de analise:

a) Pesar 0,25 g de amostra e transferir para um Erlenmeyer de 500 ml contendo
um pouco de agua (5-10 ml);

b) Adicionar 20 ml de HCI e 3 gotas de solucdo de cloreto estanhoso a 10%;

c) Aquecer em chapa branda (80-90 graus) até a decomposicdo total da
amostra;

d) Retirar da chapa e, adicionar em agitacédo constante, gota a gota a solucdo de
cloreto estanhoso até o desaparecimento da coloragdo amarelada. Adicionar
uma gota em excesso;

e) Lavar as paredes do Erlenmeyer com 4gua fria até 50 ml.
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f) Resfriar em temperatura ambiente e entdo adicionar 10 ml de cloreto de
mercurio 5%, agitar brandamente e deixar em repouso por 5 minutos;

g) Diluir com agua deionizada até 200 ml;

h) Adicionar 15 ml de solucéo sulfo-fosférica;

i) Adicionar 3 gotas de solugéo indicadora;

j) Titular com solucéo de K2Cr207 até a mudanca de cor para violeta.

1. Calculo do ferro total

Volume, ., *0.1*0.055845*100
Peso

% |:eTotaI -

Amostra

9.2.
Potencial Zeta

9.1.1.
Etapas preliminares

1. Preparacéo das amostras minerais com tamanho de particula <38 um;
2. Preparacao de solucdes para titulacdo;

3.Adequacao de solucdes buffers (padrdes) a temperatura ambiente (25°C).

9.1.2
Procedimento detalhado

9.1.2.1
Medicao automatica

1. Ligar o aparelho Zetasizer — Malvern;
2. Ligar o aparelho que regula o pH (bomba dosadora do Zetasizer);
3. Ligar o computador;

4. Manuseio na bomba dosadora do Zetasizer;

a. Tirar a protecdo do eletrodo;
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b. Tirar a tampa superior;

c. Encaixar o eletrodo na frente das mangueiras que entrard as solucbes
(buffers);

d. Conectar o fio do eletrodo atras do aparelho, do lado esquerdo;

e. Ligar o botéo atras do aparelho;

f. Lavar o eletrodo;

g. Secar o eletrodo;

5. Abrir o programa Zetasizer no computador;

. Criar um arquivo novo no programa:
. File
New

. Measurement file

o 0o T 9 O

. Colocar o nome da amostra

7.Calibrar o pH na bomba dosadora do Zetasizer (Este procedimento € realizado
com o suporte do programa Zetas

b. Calibration points

c. Regular pH para 1,68, encaixar o tubo de pH 1,68, colocar um agitador
magnético (peixe) dentro do tubo;

d. Esperar até o final da medicéo do pH;

e. Tirar o tubo do equipamento, tirar o agitador magnético (peixe), tampar o tubo;
f. Lavar e secar o eletrodo;

g. Regular pH para 4, encaixar o tubo de pH 4, colocar um agitador magnético
(peixe) dentro do tubo

h. Esperar até o final da medicao do pH,;

i. Tirar o tubo do equipamento, tirar o agitador magnético (peixe), tampar o tubo;
j. Lavar e secar o eletrodo;

k. Regular pH para 7, encaixar o tubo de pH 7, colocar um agitador magnético
(peixe) dentro do tubo;

I. Esperar até o final da medi¢éo do pH;

m. Tirar o tubo do equipamento, tirar o peixe, tampar o tubo;

n. Lavar e secar o eletrodo;

0. Regular pH para 10, encaixar o tubo de pH 10, colocar um agitador magnético
(peixe) dentro do tubo

p. Esperar até o final da medicao do pH;
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g. Tirar o tubo do equipamento, tirar o agitador magnético (peixe), tampar o tubo;
r. Lavar e secar” o eletrodo;

s. Cligue OK

8. Os ensaios foram feitos sendo do meio acido para o meio basico. Entdo, as
solugdes tritantes usadas foram:

a. HCI 0,05 M;

b. KOH 0,05 mol;

c. KOH 0,1 mol;

9. Completar os tubos (tubos de plastico com solucdo reguladora de pH) da

bomba dosadora do Zetasizer de acordo com as suas necessidades;

10. Clicar em MPT-2 (icone no programa):

a. Para tirar as bolhas de ar das mangueirinhas, coloque um Becker:
i. Apertar o botdo Prime;

ii. Fazer pelo menos 5 ciclos;

iii. Apos o final dos ciclos, apertar OK;

iv. Lavar e secar o eletrodo;

b. Para colocar a sua amostra:

i. Conectar a célula nas 2 mangueiras;

ii. Colocar sua amostra em tubo com solucdo de 10 ml, adicionando o agitador
magnético e amostra mineral;

ii. Colocar o tubo no aparelho;

iv. apertar o botao Fill parar iniciar;

v. Apertar o botdo Fill para parar;

vi. Se tiver bolha na célula coloque no reverso;

vii. Revezar até sair as bolhas;

viii. apertar o botdo OK.

11.Colocar a amostra no aparelho
a. Apertar o botéo verde do aparelho da esquerda, a tampa ira se abrir;
b. Colocar a célula no aparelho da esquerda com cuidado;

c.Tampar

12.Iniciar a medigéo;
a. Clicar em Measure

i. Clicar Measurment;
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ii. Titration;

iii.pH;

iv.Potencial zeta;

b. Sample

i.Colocar um nome na amostra

c.Titulagéo

i. Vermelho — Colocar o acido, qual a solucao e a concentracao da solucao;
ii. Amarelo — Colocar a base, qual a solu¢do e a concentracéo da solugéo;
iii. Verde — Colocar a base, qual a solucdo e a concentracdo da solucéo;
d.Sequéncia

i. Marca ou comecar pelo pH inicial

i.End — pH acido;

iii.Colcar incremento — 0,5

iv.Colocar a precisdo — 0,15 ou 0,2

v. Clicar OK

13.Limpeza do sistema:

a. Tirar a mostra utilizada;

b. Colocar em um béquer em baixo dos tubos, para tirar a mostra contida nas
mangueiras;

c.Clique em MPT-2 (icone no programa):

d. Clicar no botéo Fill

e. Clicar no botéo Fill

f. Se tiver bolha na célula coloque no reverso;

g. Revezar até sair as bolhas;

h. clicar OK

i. Colocar um tubo com 4gua destilada;

j- Clicar no botéo clean;

k. Clicar no botdo OK. Pode pausar quando quiser.

|. Retirar o tubo com agua e coloque o béquer de volta;

m. Apertar Fill — Vai sair a agua da célula e das mangueiras;

n. Desconectar as mangueiras da célula e coloque-o sobre um papel toalha,
cologue também as mangueiras sobre papel toalha;

0. Desligar o programa e o computador;

p. Desligar o aparelho do meio;

g. Desligar o aparelho da esquerda;

r. Limpar e secar o eletrodo;
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s. Colocar a tampa de volta no eletrodo;
t. Guardar tudo.

9.3.
FTIR

9.3.1
Etapas preliminares

1.Cominuir as amostras com gral e pistilo até atingir um tamanho
adequado (<38 um) e secar na estufa por 8 horas.

2.Secar o KBr durante 8 horas no forno mufla.

9.3.2
Preparacédo da pastilha.

OBS: A preparacao de esta pastilha é para usar o modo tranmission E.P.S.

A pastilha € uma mistura da sua amostra (sélida) com brometo de potassio (KBr)
numa relacao de 1/200. Desta forma se quiser preparar uma Unica pastilha siga
as seguintes instrucbes ou nas propor¢cdes adequadas (1/200) abaixo:

1. Pesar 0,5 mg da sua amostra (balanca de 4 casas);

2. Pesar 99,5 mg de KBr (balanca de 4 casas);

3.Misturar e moer no gral com pistilo;

4.Colocar a mistura no molde de pastilhas (acessério da prensa de laboratério),
preencher todo o espaco;

5.Colocar o molde na prensa e a acione, colocando uma pressao de 1,2 toeladas
durante 45 segundos. A pastilha formada sera translucida e com um diametro de
7 mm;

6.Verificar as condi¢cdes fisicas da pastilha (Uniforme, ndo quebradica,
translicida);

7.Levar para a medi¢cao no equipamento.

9.3.3
Uso do aparelho Nicolet 6700 (FTIR).

1. Para inicar ligue o computador e abra o programa Nicolet 6700.

2. Abrir um arquivo novo e salvar.
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3. Modificar as configuracdes do processo, caso seja necessario. Ex. maior
resolucéo ou faixa na qual realizar as medidas.

4. Coloque uma pastilha de KBr (branco) no suporte para pastilhas do
dispositivo (modo transmission E.P.S).

5. Realizar uma medida do branco. E recomendado fazer medidas de
branco antes de cada nova medida.

6. Verificar que o espectro do branco seja coerente com a literatura.

7. Realizar a andlise da sua amostra.

8. Salvar o espectro.

9.4
Tensao superficial

9.4.1
Etapas preliminares

1. Calibrar a balanca

a) Apertar o botao “calibration” e entdo “balance Calibration”, colocar o valor do
peso (50 g).

b) Colocar o peso no suporte.

c¢) Clique no botao ‘Start’.

d) Quando aparecer ‘Load Standard Weight’, adicionar o peso de calibragéo (50
gramas) e cliqgue no botdo ‘yes’ depois do tempo de estabilizacdo por alguns
segundos.

e) Quando a calibragdo terminar, aparecera ‘calibration completed’

2. Limpeza para Anel Du Noly

a) Colocar levemente o anel sobre a chama azul do bico de Bunsen.

9.4.2
Tensdao superficial (Método Anel Du Noly) - Procedimento

Parte 1: Antes de comegar a executar
1. O obijetivo do teste é executar um experimento simples de tensdo superficial
com o anel Du néuy. Nao tocar na superficie do anel.

2. Limpar o anel Du néuy.

Parte 2: Execucéo de aquisicdo de dados.

1) Escolher o ‘method’ na barra de menu principal.
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2) Escolher ‘Dynamic contact angle’ na barra do menu principal, colocar os
parametros de acordo com o teste a ser realizado.

E normal colocar o anel na maior parte do liquido para garantir que esteja
totalmente umedecido e a velocidade na qual isso é feito é ajustada
automaticamente na aproximacdo do anel no valor (recomenda-se a
profundidade de imersdo: 5 a 10 mm).

3) Colocar a solucdo no recipiente de amostra.

7) Fixar o anel Du Nouy, tomando cuidado para ndo manusear a parte a ser
imersa.

8) Certificar-se de que o fundo do soélido esta paralelo em relacao ao liquido.

9) Selecionar ‘Tare’ na barra ‘Zero Adjust’ na barra de menu principal.

10) No inicio de qualquer medicao, a balanca é tarada a 0 mg e, a medida que o
solido atinge a superficie do liquido, havera uma mudanca significativa no peso.
11) Clique no botédo ‘Start Measurement’ da barra do menu principal.

12) O sistema realiza a analise automatica e exibe os resultados a seguir

13) Salvar os dados selecionando ‘Save’.

9.5
FTIR

Tabela — Analise granulométrica do minério de ferro

Abertura da Massa Massa Massa Massa
peneira (um) retida(g) retida (%) acumulada (%) passante (%)
+212 0 0.00 100
- 212 +150 1,47 0,74 0,74 99,27
-150 + 106 13,4 6,70 7,44 92,57
-106 + 75 39,57 19,79 27,22 72,78
-75 + 53 24,61 12,31 39,53 60,48
-53 +38 65,47 32,74 72,26 27,74
- 38 +20 24,88 12,44 84,70 15,30

-20 30,6 15,30 100,00 0,00

total 200 100,00 0,00
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9,6
Tabelas dos testes de flotagéo

Teste de flotagéo realizado na célula Partridge-Smith, com concentragéo de
biocoletor de 4000 g/t, variando o pH (2, 3, 4, 5, 7, 9,11).

pH Massa Flotada (g) R, Massica (%) Fe(%) R, metallrgica
Fe(%)
Testes Duplic, Média Erro (%) Média Erro(%) Média Erro (%)

2 0,65 0,71 13,60 0,60 34,85 1,34 34,28 2,83
3 0,52 0,54 10,60 0,20 37,08 2,01 28,41 2,08
4 0,16 0,18 3,40 0,20 39,24 2,01 9,61 0,08
5 0,07 0,06 1,30 0,10 44,21 2,33 4,13 0,10
7 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
9 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
11 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
Teste 1 —pH 2
Ensaio 1 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria

(9) Massica (%) Fe (%)SiO, SiO; (%) Fe,03(%) Fe

(%) (%)

Concentrado 0,65 13,49 31,45 8,44 52,10 47,90 33,51
Rejeito 4,17 86,51 48,43 92,03 88,50 11,50 8,04
Total 4,82
Alimentacdo 5 80,20 19,80 13,85

Teste 1- Duplicata
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Ensaio 1 Massa  Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9 Massica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe
(%) (%)
Concentrado 0,71 14,73 37,10 8,55 48,27 51,73 36,19
Rejeito 4,16 86,31 48,31 91,81 88,50 11,50 8,04
Total 4,82
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85
Teste 2 -pH 3
Ensaio 2 Massa  Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9 Massica (%) Fe (%)Si02 Sio2 Fe203 (%) Fe
(%) (%) (%)
Concentrado 0,52 10,79 26,34 6,47 49,86 50,14 35,07
Rejeito 4,23 87,76 43,66 94,71 89,78 10,22 7,15
Total 4,75

Alimentacgao 5 80,20 19,80 13,85
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Ensaio 2 Massa  Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) Massica (%) Fe (%)SiO2 Sio2 Fe203 (%) Fe
(%) (%) (%)
Concentrado 0,54 11,20 30,48 5,94 44,11 55,89 39,09
Rejeito 4,29 89,00 35,98 98,10 91,70 8,30 5,81
Total 4,83
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85
Teste 3-pH 4
Ensaio 3 Massa  Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) Massica (%) Fe (%)Si02 Si02 Fe203 (%) Fe
(%) (%) (%)
Concentrado 0,16 3,32 9,53 1,64 41,04 58,96 41,24
Rejeito 4,46 92,53 53,23 98,08 88,18 11,82 8,27
Total 4,62
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85
Teste 3 — Duplicata
Ensaio 3 Massa  Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
@) Massica (%) Fe (%)Si02 Sio2 Fe203 (%) Fe
(%) (%) (%)
Concentrado 0,18 3,73 9,68 2,10 46,77 53,23 37,23
Rejeito 4,67 96,89 63,27 100,84 86,59 13,41 9,38
Total 4,85
Alimentacdo 5 80,20 19,80 13,85
Teste 4 -pHS5
Ensaio 4 Massa Rec, Rec, Metalurgica Volumetria
(<)) Massica (%) Fe (%)Si02 Sio2 Fe203 (%) Fe
(%) (%) (%)
Concentrado 0,07 1,45 4,23 0,70 40,12 59,88 41,88
Rejeito 4,73 98,13 61,03 102,89 87,23 12,77 8,94
Total 4,8
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85
Teste 4 — Duplicata
Ensaio 4 Massa  Rec, Rec, Metallurgica Volumetria
9) Massica (%) Fe (%)Si02 Sio2 Fe203 (%) Fe
(%) (%) (%)
Concentrado 0,06 1,24 4,03 0,50 33,47 66,53 46,54
Rejeito 4,77 98,96 66,16 102,62 86,27 13,73 9,61
Total 4,83
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85
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Teste de flotacdo realizado na célula Partridge-Smith, variando concentracéo de
biossurfactante em pH 3.

Biocoletor Massa Flotada () R, Méssica (%) Fe(%) R, metallrgica
(glt) Fe(%)
Testes Duplic, Média Erro Média Erro Média Erro
(%) (%) (%)
1000 0,22 0,24 4,60 0,20 43,74 1,86 14,50 0,01
2000 0,41 0,28 6,90 1,30 38,87 2,46 19,60 4,88
4000 0,52 0,54 10,60 0,20 37,08 2,01 28,41 2,08
6000 0,63 0,75 13,80 1,20 36,97 0,34 36,80 2,87
8000 0,54 0,55 10,90 0,10 38,87 1,34 30,61 1,34
Teste 5 - Concentracao de biossurfactante (1000 g/t)
Ensaio 5 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9 Massica (%) Fe (%)Si02 Sio2 Fe203 (%) Fe
(%) (%) (%)
Concentrado 0,22 4,40 14,52 1,90 34,68 65,32 45,69
Rejeito 4,58 91,60 83,94 93,49 81,86 18,14 12,69
Total 4.8
Alimentagcdo 5 80,20 19,80 13,85

Teste 5 — Duplicata

Ensaio 5 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9) Massica ~gg Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe
(%) (%)
Concentrado 0,24 4,80 14,52 2,40 40,12 59,88 41,88
Rejeito 4,62 92,40 61,10 100,13 86,91 13,09 9,16
Total 4,86
Alimentacgéo 5 80,20 19,80 13,85

Teste 6 - Concentracao de biossurfactante (2000 g/t)
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Ensaio 6 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(<)) Massica (%) Fe (%)Si02 Sio2 Fe203 Fe (%)
(%) (%) (%)
Concentrado 0,41 8,20 21,56 4,90 47,95 52,05 36,41
Rejeito 441 88,20 48,37 98,03 89,14 10,86 7,59
Total 4,82
Alimentagcdo 5 80,20 19,80 13,85

Teste 6 — Duplicata

Ensaio 6 Massa Rec, Rec, Metallurgica Volumetria
) Massica (o) Fe (%)Si02 Sio2 Fe203 (%) Fe
(%) (%) (%)
Concentrado 0,28 5,60 16,71 2,86 40,92 59,08 41,33
Rejeito 4,51 90,20 72,74 94,51 84,03 15,97 11,17
Total 4,79

Alimentacdo 5 80,20 19,80 13,85
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Ensaio 7 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
) Massica (o) Fe (%)Si02 Sio2 Fe203 (%) Fe
(%) (%) (%)
Concentrado 0,52 10,40 26,34 6,47 49,86 50,14 35,07
Rejeito 4,23 84,60 43,66 94,71 89,78 10,22 7,15
Total 4,75
Alimentagcdo 5 80,20 19,80 13,85
Teste 7 - Duplicata
Ensaio 7 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9 Massica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe
(%) (%)
Concentrado 0,54 10,80 30,48 5,94 44,11 55,89 39,09
Rejeito 4,29 85,80 35,98 98,10 91,70 8,30 5,81
Total 4,83
Alimentagcdo 5 80,20 19,80 13,85
Teste 8 - Concentracao de biossurfactante (6000 g/t)
Ensaio 8 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9) Méassica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe
(%) (%)
Concentrado 0,63 12,60 33,94 7,33 46,67 53,33 37,30
Rejeito 4,11 82,20 49,05 90,38 88,18 11,82 8,27
Total 4,74
Alimentacgéo 5 80,20 19,80 13,85
Teste 8 — Duplicata
Ensaio 8 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(<)) Massica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe
(%) (%)
Concentrado 0,75 15,00 39,68 8,91 47,63 52,37 36,63
Rejeito 4,01 80,20 32,34 92,02 92,02 7,98 5,58
Total 4,76
Alimentagdo 5 80,20 19,80 13,85
Teste 9 - Concentracdo de biossurfactante (8000 g/t)
Ensaio 9 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) Massica (o) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe
(%) (%)
Concentrado 0,54 10,80 29,26 6,24 46,35 53,65 37,53
Rejeito 4,25 85,00 47,98 94,14 88,82 11,18 7,82
Total 4,79
Alimentagcdo 5 80,20 19,80 13,85
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Ensaio 9 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) Massica (%) Fe (%)SiO2 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe
(%) (%)
Concentrado 0,55 11,00 31,94 5,83 42,52 57,48 40,21
Rejeito 4,21 84,20 47,53 93,25 88,82 11,18 7,82
Total 4,76
Alimentagdo 5 80,20 19,80 13,85

Teste de flotacdo realizado na célula Partridge-Smith, variando concentracdo de
silicato de sédio, com concentracao fixa de 4000 g/t de biocoletor em pH 3.

Depressor Massa Flotada (g) R, Massica (%) Fe(%) R, metallrgica
(9/t) Fe(%)
Testes Duplic, Média  Erro Média  Erro(%) Meédia Erro (%)
(%)
100 0,51 0,38 8,90 1,30 37,42 0,56 24,00 3,16
300 0,22 0,32 5,40 1,00 39,21 4,36 14,97 1,13
600 0,18 0,33 5,10 1,50 40,53 0,54 14,87 4,20
900 0,23 0,19 4,20 0,40 44,29 0,23 13,44 1,35
1200 0,08 0,09 1,70 0,10 42,09 5,39 5,21 0,97
Teste 10 - concentracao de silicato de sodio (100 g/t)
Ensaio 10 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(<)) l(\/lé)ssica (%) Fe  (%)Si02  SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
%
Concentrado 0,51 10,20 27,15 6,02 47,31 52,69 36,86
Rejeito 4,31 86,20 55,61 93,75 87,23 12,77 8,94
Total 4,82
Alimentagao 5 80,20 19,80 13,85
Teste 10 — Duplicata
Ensaio 10 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(<)) l(\/lé)ssica (%) Fe  (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
%
Concentrado 0,38 7,60 20,84 4,33 45,71 54,29 37,97
Rejeito 4,41 88,20 61,31 94,84 86,24 13,76 9,63
Total 4,79
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85
Teste 11 - concentragdo de silicato de sodio (300 g/t)
Ensaio 11 Massa Rec, Rec, Metallurgica Volumetria
9) l(\/lé)ssica (%) Fe (%)Si02  SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
%
Concentrado 0,22 4,40 13,84 2,07 37,73 62,27 43,56
Rejeito 4,6 92,00 40,06 104,82 91,38 8,62 6,03
Total 4,82
Alimentacéo 5 80,20 19,80 13,85
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Ensaio 11 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) Massica (%) Fe (%)SiO2 SiO2(%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Concentrado 0,32 6,40 16,10 4,00 50,18 49,82 34,85
Rejeito 4,51 90,20 68,38 95,59 84,99 15,01 10,50
Total 4,83
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85
Teste 12 - concentragdo de silicato de sodio (600 g/t)
Ensaio 12 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9) Massica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Concentrado 0,18 3,60 10,67 1,85 41,30 58,70 41,06
Rejeito 4,66 93,20 75,16 97,65 84,03 15,97 11,17
Total 4,84
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85
Teste 12 - Duplicata
Ensaio 12 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) Massica (%) Fe (%)Si0O2 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Concentrado 0,33 6,60 19,05 3,53 42,84 57,16 39,99
Rejeito 4,47 89,40 53,35 98,30 88,18 11,82 8,27
Total 4,8
Alimentacgéo 5 80,20 19,80 13,85
Teste 13 - concentracao de silicato de sodio (900 g/t)
Ensaio 13 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(<)) l(\g/é)sswa (%) Fe  (%)Si02 Si02 (%) Fe203 (%) Fe (%)
0
Concentrado 0,23 4,60 14,79 2,08 36,35 63,65 44,52
Rejeito 4,58 91,60 47,28 102,54 89,78 10,22 7,15
Total 4,81
Alimentacgao 5 80,20 19,80 13,85
Teste 13 — Duplicata
Ensaio 13 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9 l(\/lél)ssica (%) Fe  (%)Si02 Si02 (%)  Fe203 (%) Fe (%)
%
Concentrado 0,19 3,80 12,09 1,75 37,02 62,98 44,06
Rejeito 4,71 94,20 66,85 100,95 85,95 14,05 9,83
Total 49
Alimentacao 5 100,00 80,20 19,80 13,85
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Teste 14 - concentracéo de silicato de sédio (1200 g/t)

Ensaio 14 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) '(\(/)l/é)ssica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
0
Concentrado 0,08 1,60 4,24 0,95 47,54 52,46 36,70
Rejeito 4,8 96,00 65,03 103,65 86,59 13,41 9,38
Total 4,88
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85

Teste 14 — Duplicata

Ensaio 14 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) ?g/é)ssica (%) Fe  (%)Si02 Si02 (%)  Fe203 (%) Fe (%)
0
Concentrado 0,09 1,80 6,17 0,72 32,14 67,86 47,47
Rejeito 4,71 94,20 75,97 98,70 84,03 15,97 11,17
Total 4.8
Alimentacao 5 80,20 19,80 13,85

Teste de flotacao realizado na célula mecénica - Denver, variando concentracédo
de biossurfactante em pH 3.

Biocoletor Massa Flotada (g) R, Méssica (%) Fe(%) R, metallrgica
(a/t) Fe(%)

Testes  Duplic, Média Erro Média Erro(%) Média Erro

(%) (%)

1000 8,81 8,07 6,36 0,28 45,12 0,00 20,73 0,91
2000 11,81 11,92 8,95 0,05 44,12 0,56 28,50 0,50
4000 11,19 9,90 7,95 0,49 44,68 2,24 25,57 0,29
6000 11,84 11,40 8,76 0,17 33,51 1,12 21,18 0,31
8000 11,50 12,83 9,17 0,50 32,17 0,23 21,31 1,32

Teste 15 - concentracéo de biossurfactante (1000 g/t)
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Ensaio 15 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(<)) l(\/léz)ssica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
%,
Conc.Rougher 8,81 6,64 21,64 2,94 35,49 64,51 45,12
Rej.Rougher 123,15 92,83 59,89 100,96 87,23 12,77 8,94
Total 131,96
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85

Teste 15 — Duplicata

Ensaio 15 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9) Massica (%) Fe (%)Sio2 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Conc.Rougher 8,07 6,08 19,82 2,69 35,49 64,51 45,12
Rej.Rougher 123,78 93,31 63,21 100,74 86,59 13,41 9,38
Total 131,85

Alimentacéo 132,66 80,20 19,80 13,85
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Ensaio 16 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
@) Massica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Conc.Rougher 11,81 8,90 28,00 4,19 37,73 62,27 43,56
Rej.Rougher 120,22 90,62 36,54 103,97 92,02 7,98 5,58
Total 132,03
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 16 — Duplicata
Ensaio 16 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9) Massica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Conc.Rougher 11,92 8,99 28,99 4,05 36,13 63,87 44,68
Rej.Rougher 119,95 90,42 29,17 105,54 93,61 6,39 4,47
Total 131,87
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 17 — Concentragéo de biossurfactante (4000 g/t)
Ensaio 17 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9) Méassica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Conc.Rougher 11,19 8,44 25,85 4,14 39,32 60,68 42,44
Rej.Rougher 120,65 90,95 39,61 103,62 91,38 8,62 6,03
Total 131,84
Alimentacgao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 17 - Duplicata
Ensaio 17 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(@) Massica (%) Fe (%)SiO2 Si02 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Conc.Rougher 9,9 7,46 25,28 3,06 32,94 67,06 46,91
Rej.Rougher 122,09 92,03 34,14 106,32 92,65 7,35 5,14
Total 131,99
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 18 — Concentragéo de biossurfactante (6000 g/t)
Ensaio 18 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(@ Massica (%) Fe (%)SiO2 Si02 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Conc.Rougher 11,84 8,93 20,87 5,98 53,69 46,31 32,39
Rej.Rougher 117,31 88,43 67,03 93,71 84,99 15,01 10,50
Total 129,15
Alimentacgao 132,66 80,20 19,80 13,85
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Ensaio 18 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(@) Méassica (%) Fe (%)Si02 Si02 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Conc.Rougher 11,4 8,59 21,48 5,41 50,50 49,50 34,62
Rej.Rougher 121 91,21 67,67 97,02 85,31 14,69 10,28
Total 132,4
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 19 -— Concentracdo de biossurfactante (8000 g/t)
Ensaio 19 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) Massica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 (%) Fe (%)
(%)
Conc.Rougher 11,5 8,67 19,99 5,87 54,33 45,67 31,94
Rej.Rougher 119,5 90,08 65,38 96,18 85,63 14,37 10,05
Total 131
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 19 — Duplicata
Ensaio 19 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9) Méassica (%) Fe (%)Si02 SiO2 (%) Fe203 Fe
(%) (%) (%)
Conc.Rougher 12,83 9,67 22,62 6,47 53,69 46,31 32,39
Rej.Rougher 118,17 89,08 61,78 95,82 86,27 13,73 9,61
Total 131
Alimentacgéo 132,66 80,20 19,80 13,85

Teste de flotacdo realizado na célula mecanica - Denver, variando concentracao
de silicato de sédio, com concentracao fixa de 4000 g/t de biocoletor em pH 3,

Depressor Massa Flotada (g) R, Massica (%) Fe(%) R, metallrgica
(ght) Fe(%)
Testes Duplic, Média  Erro (%) Média Erro(%) Média  Erro (%)

100 29,69 28,88 22,08 0,31 34,51 1,23 55,03 2,72
300 31,33 39,83 26,82 3,20 30,38 1,34 58,52 4,43
600 20,36 21,67 15,84 0,49 50,49 0,90 57,72 0,78
900 34,02 30,54 24,33 1,31 37,98 3,36 66,40 2,30
1200 29,27 28,63 21,82 0,24 41,66 2,57 65,69 4,78
Teste 20 — concentracao de silicato de sodio (100 g/t)
Ensaio 20 Massa Rec, Rec, Metallurgica Volumetria

9) Massica (%) Fe (%)Si02  SiO2 Fe203 Fe

(%) (%) (%) (%)

Conc.Rougher 29,69 22,38 57,76 13,65 48,90 51,10 35,74
Rej.Rougher 102,31 77,12 18,66 91,56 95,21 4,79 3,35
Total 132
Alimentacéo 132,66 80,20 19,80 13,85
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Teste 20 — Duplicata
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Ensaio 20 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) Massica (%) Fe  (%)Si02  SiO2 Fe203 Fe (%)
(%) (%) (%)
Conc.Rougher 28,88 21,77 52,32 14,23 52,42 47,58 33,28
Rej.Rougher 102,75 77,45 18,74 91,95 95,21 4,79 3,35
Total 131,63
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 21 — Concentragdo de silicato de sddio (300 g/t)
Ensaio 21 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9 Massica (%) Fe (%)Si02  SiO2 Fe203 Fe (%)
(%) (%) (%)
Conc.Rougher 31,33 23,62 54,09 16,09 54,65 45,35 31,72
Rej.Rougher 100,91 76,07 18,40 90,30 95,21 4,79 3,35
Total 132,24
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 21 - Duplicata
Ensaio 21 Massa Rec, Rec, Metallurgica Volumetria
(9 Massica (%) Fe  (%)Si0O2  SiO2 Fe203 Fe (%)
(%0) (%) (%)
Conc.Rougher 39,83 30,02 62,95 21,89 58,48 41,52 29,04
Rej.Rougher 91,94 69,30 17,89 82,00 94,89 5,11 3,57
Total 131,77
Alimentacgéo 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 22 — Concentragéo de silicato de sodio (600 g/t)
Ensaio 22 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(<)) Massica (%) Fe (%)Si0O2  SiO2 Fe203 Fe
(%0) (%) (%) (%)
Conc.Rougher 20,36 15,35 56,93 5,08 26,55 73,45 51,38
Rej.Rougher 111,7 84,20 16,30 100,96 96,17 3,83 2,68
Total 132,06
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 22 - Duplicata
Ensaio 22 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(9) Massica (%) Fe (%)Sio2 Sio2 Fe203 Fe
(%) (%) (%) (%)
Conc.Rougher 21,67 16,33 58,49 5,93 29,10 70,90 49,59
Rej.Rougher 110,25 83,11 20,11 98,66 95,21 4,79 3,35
Total 131,92 99,94 78,60 104,59
Alimentacgao 132,66 80,20 19,80 13,85
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Ensaio 23 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
9) Massica (%) Fe (%)Si02  SiO2 Fe203 Fe
(%) (%) (%) (%)
Conc.Rougher 34,02 25,64 64,11 16,15 50,50 49,50 34,62
Rej.Rougher 98,47 74,23 16,76 88,41 95,53 4,47 3,13
Total 132,49
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 23 — Duplicata
Ensaio 23 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(@) Massica “(oFe  (%)SI02  Si02  Fe203  Fe
(%) @ () (%)
Conc,Rougher 30,54 23,02 68,69 11,75 40,92 59,08 41,33
Rej.Rougher 101,82 76,75 19,81 90,81 94,89 511 3,57
Total 132,36
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 24 — Concentracgdo de silicato de sodio (1200 g/t)
Ensaio 24 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(<)) Massica (%) Fe (%)Si02  Si02 Fe203 Fe
(%) (%) (%) (%)
Conc.Rougher 29,27 22,06 70,46 10,12 36,77 63,23 44,23
Rej.Rougher 102,64 77,37 18,72 91,85 95,21 4,79 3,35
Total 131,91
Alimentacgéo 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 24 — Duplicata
Ensaio 24 Massa Rec, Rec, Metallrgica Volumetria
(<)) Massica (%) Fe (%)Si02 Sio2 Fe203 Fe (%)
(%) (%) (%)
Conc.Rougher 28,63 21,58 60,92 11,87 44,11 55,89 39,09
Rej.Rougher 103,24 77,82 12,55 93,94 96,81 3,19 2,23
Total 131,87
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85

Circuito de flotagéo

As tabelas abaixo mostram os resultados obtidos s6 com o uso de biosurfactante

no circuito de flotacéo,

Teste 1

Rougher — Concentracéo de biossurfactante (4000 g/t)

Scavenger - Concentragdo de biossurfactante (2000 g/t)

Cleaner - Concentracéo de biossurfactante (4000 g/t)
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Ensaio 1 Massa Rec, Rec, Rec, Volumetria
(9) Massica Metalurgica Metallrgica SiO, Fe,03(%) Fe
(%) (%) Fe (%)SiO. (%) (%)
Con. Scav. 7,64 5,76 18,11 2,71 37,73 62,27 43,56
Rej. Scav. 104,86 79,04 26,77 91,95 93,29 6,71 4,69
Con. Cleaner 12,51 9,43 44,11 0,87 7,39 92,61 64,78
Rej. Cleaner 6,29 4,74 7,80 3,99 67,43 32,57 22,78
Total 131,3
Alimentacado 132,66 80,20 19,80 13,85
Teste 2
Rougher - Concentracdo de biossurfactante (2000 g/t)
Scavenger - Concentragdo de biossurfactante (1000 g/t)
Cleaner - Concentragdo de biossurfactante (3000 g/t)
Ensaio 1 Massa Rec, Rec, Rec, Volumetria
9) Méassica Metalurgica Metallrgica SiO, Fe O3 (%) Fe
(%) (%) Fe (%)SiO, (%) (%)
Conc. Scav. 6,68 5,04 18,27 1,77 28,15 71,85 50,26
Rej. Scav. 112,6 84,88 43,81 95,02 89,78 10,22 7,15
Conc. Cleaner 6,78 5,11 25,06 0,19 2,92 97,08 67,91
Rej. cleaner 5,23 3,94 8,58 2,80 56,89 43,11 30,16
Total 131,29
Alimentacgéo 132,66 80,20 19,80 13,85
As tabelas abaixo mostram os resultados obtidos com o uso de biosurfactante e
silicato de sédio no circuito de flotacéo,
Teste 3
Rougher - Concentragdo de biossurfactante (4000 g/t) e concentracdo de silicato
de sédio (600 g/t)
Scavenger - Concentracdo de biossurfactante (2000 g/t) e concentracdo de
silicato de sédio (900 g/t)
Cleaner - Concentracdo de biossurfactante (4000 g/t) e concentracédo de silicato
de sédio (300 gft)
Circuito de Massa Rec, Rec, Rec, Volumetria
flotagdo (9) Massica Metalurgica Metaldrgica SiO2 (%) Fe203 (%) Fe
(%) (%) Fe (%)Si02 (%)
Con. Scav. 7,18 5,41 15,01 3,04 45,07 54,93 38,42
Rej. Scav. 111,72 84,22 31,24 97,29 92,65 7,35 5,14
Con. Cleaner 6,59 4,97 20,59 1,11 17,93 82,07 57,41
Rej. Cleaner 5,12 3,86 5,73 3,40 70,62 29,38 20,55
Total 130,61
Alimentacao 132,66 80,20 19,80 13,85
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Teste 4

Rougher - Concentragdo de biossurfactante (2000 g/t) e concentragéo de silicato
de sodio (600 g/t)

Scavenger - Concentracdo de biossurfactante (1000 g/t) e concentracdo de
silicato de sédio (900 g/t)

Cleaner - Concentracdo de biossurfactante (3000 g/t) e concentracdo de silicato
de sd6dio (300 g/t)

Ciruito de Massa Rec, Rec, Rec, Volumetria

flotacdo (9) Massica Metalurgica Metalurgica SiO2 (%) Fe203 (%) Fe
(%) (%) Fe (%)Si02 (%)

Conc. Scav. 4,13 3,11 8,13 1,87 48,27 51,73 36,19

Rej. Scav. 121,3 91,44 47,19 102,36 89,78 10,22 7,15

Conc. Cleaner 1,96 1,48 6,22 0,31 16,65 83,35 58,30

Rej. cleaner 3,99 3,01 4,85 2,55 68,06 31,94 22,34

Total 131,38

Alimentacédo 132,66 - - 80,20 19,80 13,85
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