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RESUMO

A flotacdo ¢ um processo amplamente utilizado pela industria mineral para separacao das
particulas, com base em suas propriedades de superficie, na presenga de reagentes especificos.
As nanoestruturas polissacaridicas celuldsicas e amildceas aparecem como uma alternativa
promissora aos reagentes tradicionais de flotacdo devido as suas propriedades tnicas, como
area superficial, biodegradabilidade, abundancia e capacidade de formar redes tridimensionais.
Esse trabalho explora a aplicacdo de nanocelulose e nanoamido, na flotacdo de minerais
oriundos de minério fosfatico, como apatita e calcita. Os tipos de nanoestruturas utilizadas no
estudo foram as nanoceluloses de celulose (NFC) derivadas de pinus e eucalipto, o nanoamido,
além de nanocristais de celulose (CNC) obtidos de eucalipto. Na metodologia empregada, as
amostras de apatita e calcita foram cuidadosamente preparadas no laboratério de tratamento de
minérios do CEFET/MG. O processo de preparagdo incluiu etapas de deslamagem para remover
particulas finas, separacdo magnética para purificar as amostras ¢ analise granulométrica para
garantir que os minerais estivessem dentro dos parametros desejados para os experimentos.
Ap6s a preparacao, foram realizados ensaios de microflotagdo utilizando o tubo de Hallimond
com as diferentes nanoestruturas e flotagdo em célula de bancada visando uma aproximagao
com os trabalhos realizados dentro das usinas. Durante esses ensaios, a influéncia da
nanocelulose nas propriedades de superficie dos minerais foi monitorada, com foco na
modificacdo da hidrofobicidade e na potencializagdo da separacdo mineral. Os resultados
indicaram que as nanoceluloses de Eucalipto ndo apresentaram efeito significativo na flotacao,
conforme confirmado pelo teste de Tukey. Ja o nanoamido demonstrou maior potencial como
depressor, especialmente na dosagem de 500mg/L, onde se obteve a maior janela de
seletividade. De modo geral, sua utilizagao resultou em incremento, quando comparado com os
testes utilizando apenas o coletor vegetal, na recuperacdo metaliirgica e no teor de P2Os,
evidenciando aplicabilidade promissora no beneficiamento de minério fosfatico.

Palavras-chave: Flotacdo. Fosfato. Reagentes. Nanocelulose. Nanoamido.



ABSTRACT

Flotation is a crucial process in mineral separation, used to distinguish minerals based on their
surface properties. Nanocellulose, due to its unique properties such as surface area,
biodegradability, abundance, and ability to form three-dimensional networks, is considered a
promising alternative to traditional flotation reagents. This work explores the application of
nanocellulose and nano-starch in the flotation of phosphate minerals, such as apatite and calcite.
The types of nanostructures used in the study were cellulose nanofibers (CNF) derived from
pine and eucalyptus, nano-starch, as well as cellulose nanocrystals (CNC) obtained from
Eucalyptus. In the methodology employed, the apatite and calcite samples were carefully
prepared at the mineral processing laboratory of CEFET/MG. The preparation process included
desliming steps to remove fine particles, magnetic separation to purify the samples, and particle
size analysis to ensure that the minerals were within the desired parameters for the experiments.
After preparation, microflotation tests will be conducted with the different selected
nanostructures. During these tests, the influence of nanocellulose on the surface properties of
minerals will be monitored, focusing on the modification of hydrophobicity and the
enhancement of mineral separation. The results indicated that eucalyptus nanofibers did not
show a significant effect on flotation, as confirmed by the Tukey test. In contrast, nano-starch
demonstrated greater potential as a depressant, particularly at the dosage of 500 mg/L, where
the widest selectivity window was achieved. Overall, its application resulted in an increase,
when compared to the tests using only the vegetable collector, in both metallurgical recovery
and P.Os grade, highlighting its promising applicability in the beneficiation of phosphate
minerals.

Keywords: Flotation. Phosphate. Reagents. Nanocellulose. Nanostarch.
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1  INTRODUCAO

Os fertilizantes estao definidos na legislagao brasileira, de acordo com o Decreto 86.955,
de 18 de fevereiro de 1982, como “substancias minerais ou organicas, naturais ou sintéticas,
fornecedoras de um ou mais nutrientes das plantas” (Dias e Fernandes, 2006). O manejo dos
agentes nutritivos, através da aplicacdo de fertilizantes, proporciona um suprimento adequado
de todos os compostos essenciais necessarios para uma cultura durante o periodo de
crescimento (Reetz, 2017). Além disso as deficiéncias que mais comumente acarretam as
plantagdes sdo de nitrogénio (N), fosforo (P) e potassio (K). Destes trés elementos vem a
designacao basica dos fertilizantes, NPK (Dias e Fernandes, 2006).

Apesar da demanda crescente e do grande potencial agricola no territorio brasileiro, o
mercado de fertilizantes enfrenta alguns problemas. Nos tltimos anos, a produ¢do do Brasil
cresceu abaixo do esperado, ficando aquém do aumento no consumo. Além disso, o Brasil
depende significativamente das importagdes para atender a demanda interna de fertilizantes e
matérias-primas relacionadas (Oliveira et al., 2019).

A apatita ¢ uma fonte crucial de elemento fésforo (P20Os) na natureza, com grande
relevancia tanto na inddstria quimica quanto na ciéncia biologica. Sua composi¢ao
mineralogica ¢ notavelmente complexa, sendo encontrada em uma ampla variedade de
ambientes geologicos (Chander e Fuerstenau, 1979).

E cabe ressaltar que a complexidade na concentra¢do do minério fosfatico por flotagao
esta fortemente influenciada pela composi¢do quimica varidvel da apatita, que apresenta
diferencas significativas entre as diversas rochas que contém esse tipo de mineralizacao (Pearse,
2005). Além disso, alguns minerais, como a calcita, apresentam propriedades de superficie
semelhantes as da apatita, o que prejudica a seletividade das operagdes. Essa similaridade,
combinada com a complexidade mineraldgica, baixa uniformidade, baixo teor de apatita e alto
teor de carbonatos, caracteristicas dos depoOsitos brasileiros, impacta negativamente o
aproveitamento economico desse recurso. Com base nesses desafios, diversos estudos estdo
sendo conduzidos para desenvolver novos reagentes que possam melhorar essa seletividade.

A comunidade cientifica estd cada vez mais interessada na utilizagdo de materiais
sustentaveis, como as fibras naturais, que sao polimeros de origem animal ou vegetal podendo
ser extraida da natureza sem necessidade de passar por reagdes quimicas de sintese ou
modificacdes estruturais. As fibras vegetais, em particular, representam um material
revolucionario com inimeras vantagens, pois sdo abundantes na natureza, de baixo custo,

atoxicas, biodegradaveis e contribuem para a redugdo do excesso de residuos no meio ambiente,
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uma vez que a matéria-prima utilizada sdo partes de frutas/plantas que de outra forma seriam
descartadas pela sociedade (Gongalves, 2020).

Fontes como frutas, vegetais e graos tém a celulose como constituinte principal da parede
celular. A celulose ¢ o polimero organico mais abundante no mundo e pode ser sintetizada por
alguns microrganismos (Basch et al., 2013). A celulose ¢ amplamente reconhecida como o
biopolimero mais prevalente na Terra, destacando-se em diversos materiais gracas a sua
biocompatibilidade, capacidade de biodegradagdo e natureza renovavel (Kumar et al., 2019).
Uma revisdo bibliografica realizada por Pontes (2022) destaca o potencial dos filmes
biodegradaveis de amido refor¢ados com nanocelulose como alternativa sustentavel para
embalagem, principalmente no setor alimenticio. A abundancia das matérias-primas, o
incentivo ao uso de residuos lignoceluldsicos e o bom desempenho das propriedades mecanicas
e de barreira refor¢gam sua relevancia futura. O estudo conclui que, com o devido incentivo
industrial e cientifico, esses materiais tém grande potencial para aplicagdes diversificadas e para
o desenvolvimento de embalagens inteligentes e ambientalmente amigaveis.

Em 1998, Paul Anastas e John Warner propuseram os 12 Principios da Quimica Verde
(prevencdo, economia atomica, sintese quimica mais segura, desenho de produtos quimicos
mais seguros, uso de solventes e auxiliares mais seguros, busca pela eficiéncia energética, uso
de matéria-prima renovavel, redugdo de derivados, catélise, projeto de produtos de degradacao,
analise em tempo real e prevencdo de acidentes) com o objetivo de oferecer propostas e
estratégias para minimizar os impactos ambientais causados pela industria (Ribeiro, 2022).
Baseando-se nos 12 Principios da Quimica Verde, a adog¢do de reagentes alternativos na
flotacdo ¢ considerada uma abordagem “verde” para a industria mineral. No entanto, a transi¢cao
para uma producdo mais limpa de concentrado requer tecnologias que aumentem a
produtividade e reduzam o impacto ambiental (Nourivaara; Serna-Guerrero, 2020).

Pesquisas recentes exploraram o uso de nanocelulose, especialmente particulas de
nanocristais de celulose, como um reagente de flotagdo mais sustentavel para o beneficiamento
de minério fosfatico.

O foco deste estudo reside na investigacdo do uso de nanoestruturas polissacaridicas
(nanocelulose e nanoamido) como agentes modificadores de superficie no processo de flotagao
da apatita. Essa abordagem representa uma alternativa inovadora e relevante, com potencial
para promover ganhos expressivos em seletividade, eficiéncia e sustentabilidade, atendendo a
crescente demanda por solugdes eficazes na indastria mineral. Assim, o trabalho tem como
objetivo avaliar o desempenho desses potenciais depressores em minerais fosfaticos, com foco

na apatita e na calcita, comparando seus efeitos aos do amido convencional em termos de
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seletividade, recupera¢do metalurgica e teor de P:0s, para determinar a viabilidade desses

biopolimeros sustentaveis como alternativa aos reagentes tradicionais.
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2 OBJETIVO
2.1 Objetivo geral

Investigar o desempenho de nanoestruturas polissacaridicas como agente depressores
sustentaveis na microflotacdo da apatita e calcita, utilizando tubo de Hallimond e testes de
bancadas, analisando sua eficiéncia, seletividade e potencial de aplicagdo no contexto do

beneficiamento de minério fosfatico.

2.2  Objetivos especificos

a) preparar amostras minerais a serem usadas nos ensaios de flotagao;

b) caracterizar as amostras minerais;

¢) produzir nanoestruturas por meio de tratamento quimicos, desfibrilagio mecanica,
hidrolise acida e sonicagao;

d) caracterizar morfologicamente as nanoestruturas produzidas, por meio de Microscopia
de forga atdmica (MFA);

e) avaliar o desempenho individual das nanoestruturas obtidas a partir de eucaliptus, pinus
e amido de batata para as concentragdes experimentais estabelecidas;

f) avaliar por meio de testes de bancada, o desempenho da nanoestrutura amildcea,

considerando parametros de recuperacao e teor.
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3 REFERENCIAL TEORICO

Nesse capitulo, serdo abordados aspectos relacionados ao minério fosfatico, aos
fundamentos da flotagdo e aos principais equipamentos utilizados nos ensaios experimentais,

incluindo o tubo de Hallimond ¢ a célula de flotacdo de bancada.

3.1 Depositos fosfaticos

As maiores reservas mundiais ne minério fosfaticos estdo concentradas em apenas trés
paises, que juntos detém cerca de 75% do total. O Marrocos lidera com 42% das reservas,
seguido pela China, com 26% e pelos EUA, com 7%. De acordo com a Internacional Fertilizer
Industry Association (IFA), em 2008 dez paises foram responsaveis por aproximadamente 90%
da producdo global de rocha fosfatica, sendo EUA, Marrocos e Tunisia os principais

fornecedores para o Brasil. A Figura 1 mostra a distribuicdo das reservas mundiais no mundo.

Figura 1 - Reservas mundiais de fosfato
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Fonte: USGS (2009)

Os depositos fosfaticos no mundo podem ser classificados em trés tipos principais de
origem: magmatica, associada a complexos alcalino-carbonatiticos; sedimentar, representada
pelo fosforitos marinhos; e de acumulacao organica, como o guano (Silva e Lopes, 1991). Além
disso, esses depdsitos também podem ser subdivididos quanto a sua natureza em primadrio, de
origem ignea e secundarios, resultantes do intemperismo e da reprecipitacdo de depositos
primarios em rochas sedimentares (Amaral, 1997).

O Brasil detém apenas 2% das reservas mundiais de fosfato, mas desempenha papel
relevante no mercado internacional de rocha fosfatica, superando paises que possuem reservas

maiores, como Africa do Sul, Jordania, Siria, Egito e Israel. As principais reservas brasileiras
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estdo concentradas nos estados de Minas Gerais (67%), Goias (14%) e Sao Paulo (6%), que
juntos respondem por 89,4% do total nacional. Os demais 10,6%, distribuem-se entre Santa
Catarina, Ceara, Pernambuco, Bahia e Paraiba (Souza e Cardoso, 2008).

No Brasil, os principais depositos fosfaticos sdo de origem ignea e estdo associados aos
Complexos Alcalinos-Carbonatiticos. Essas intrusdes apresentam formas ovaladas a
subcirculares, com didmetro que variam de algumas centenas de metros a varios quilometros,
geralmente encaixadas em rochas do embasamento pré-cambriano (Kahn, 1999).
Caracterizados por elevada complexidade mineralogica, destacam-se os depdsitos de Araxa e
Tapira (MG), Catalao e Ouvidor (GO), Jacupiranga e Cajati (SP), além do complexo alcalino-
carbonatpitico de Maicuru (PA), ainda em fase de estudo, todos relacionados a ambientes

geologicos marcados por intensa atividade vulcanica.

3.2 Minério Fosfatico

O fosforo ¢ um elemento quimico ndo metalico, com alta reatividade e, por isso, ndo ¢
encontrado livre na natureza. Este ¢ conhecido pelos seus sais denominados fosfatados e
representa 0,23% da composicdo quimica da crosta terrestre. Mesmo com essa baixa
representatividade, o fosforo ¢ de grande importancia geoquimica e econdmica (Barros, 2005).
As fontes de minerais de fosforos sdo originadas de rocha fosfatica, conhecidas como “fosfatos
naturais”, que sdo encontrados na forma de composto de ferro, aluminio e célcio. Os fosfatos
de ferro e aluminio t€m sua solubilidade aumentada com a elevag¢ao do pH do solo. Os fosfatos
de célcio (apatita e fosforita) sao mais soluveis em pH mais acidos (Messias et a/, 2008).

O fosforo ird se cristalizar na forma de apatita, durante a diferenciagdo magmatica
(Amaral, 1997). A apatita, Cas(F, Cl, OH)(POs)3, ¢ um mineral-minério de fésforo encontrado
predominantemente em rochas carbonatiticas. Trata-se de um fosfato de calcio cristalino com
fltor, hidroxilas e cloro, eventualmente; apresentando cores varidveis, brilho vitreo, dureza
cinco na escala Mohs e densidade entre 3 e 3,2g/cm?. Possui fratura conchoidal e teor de P2Os
que varia de 5 e 15% nos depositos de origem ignea. Eventualmente, exibe fluorescéncia
amarela-laranja e termoluminescéncia branco-azulada. Quando bem cristalizada, pode ser
considerada uma gema e ser confundida com outros minerais.

Os principais minérios fosfaticos brasileiros requerem tratamento complexo, sendo de
dificil beneficiamento por apresentar essa mineralogia complexa, baixo grau de uniformidade,
baixo teor de apatita e elevado teor de carbonatos, o que implica problemas no aproveitamento
industrial (Guimaraes et al, 2004; Lapido-Loureiro e Nascimento, 2003). Cerca de 15% de

fosforo € perdido na lavra, 40% no beneficiamento e 5% no transporte. Esses indices levam a
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um aproveitamento global de 8% do fosforo inicial (Barros, 1997). Como mostrado, a maior
perda ocorre na etapa de beneficiamento, exigindo um melhor aperfeicoamento nesses

processos, visando um melhor aproveitamento das reservas fosfaticas.

3.3 Métodos de concentracio

A concentracdo de minerais requer trés condi¢des basicas: liberagdo, diferenciacdo e
separacao dinamica (Silva, 1973 apud Peres e Araujo, 2006). A liberacao dos graos ¢ obtida
pelas operagdes de fragmentacao (britagem e moagem) intercaladas com as etapas de separacao
por tamanho (peneiramento e classificagdo). A separagdo dinamica esta ligada ao equipamento
utilizado. A Tabela 2 mostra os métodos de concentracdo relacionando com as respectivas

propriedades diferenciadora (Chaves, 2009).

Tabela 1 - Métodos de concentracdo e propriedades diferenciadoras

METODOS PROPRIEDADES

Separa particulas com base na afinidade superficial

FLOTACAO (hidrofébica/hidrofilica), usando reagentes para modificar a
superficie mineral e promover adesao a bolha de ar
CONCENTRACAO Diferencas de densidade, tamanho e forma entre particulas para
GRAVITICA separacao por a¢ao da gravidade ou forca centrifuga
Explora propriedade quimica, como solubilidade seletiva, por
LIXIVIACAO meio de reagentes acidos ou basicos, para dissolver minerais de
interesse
SEPARACAO Utiliza diferenca de susceptibilidade magnética para separar
MAGNETICA materiais ferromagnético e ndo magnéticos
SEPARACAO Baseia-se na condutividade elétrica e na capacidade de adquirir
ELETROSTATICA carga sob campo elétrico

. Baseada em caracteristicas fisicas simples, ainda usada em
SELECAO MANUAL ‘ . ‘ .
situagdes de baixa complexidade operacional

Fonte: Adaptado de Cidades & Minerais, 2022

Dentre os métodos de concentragdo mineral, a flotagdo destaca-se pela capacidade de
separar particulas com propriedades superficiais distintas, mesmo quando outras diferencas
fisicas sdo pouco expressivas. Devido a sua alta seletividade e aplicabilidade em sistemas
complexos, este trabalho adota a flotacdo como método principal para a separagao entre apatita

e calcita, com o foco no uso de reagentes alternativos e sustentaveis.
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3.3.1 Flotacao

A propriedade explorada na flotacao ¢ a caracteristica de superficie, um campo conhecido
como quimica de superficie, quimica das interfaces ou propriedades das interfaces (Valadao e
Araujo, 2012). Para Baltar (2008), a flotagdo ¢ a mais versatil, eficiente € complexa técnica de
beneficiamento de minério. As demais técnicas existentes se baseiam nas diferencas de
propriedades fisicas (densidade, susceptibilidade magnética, condutividade etc.). A flotagdo por
espuma (froth flotation), e alguns processos semelhantes se baseiam em propriedades menos
evidentes que as anteriores.

A flotagdo por espuma, desenvolvida no inicio do século XIX, ¢ uma técnica de
concentracdo de minérios baseada na separagdo de minerais com superficies hidrofobicas
daqueles com superficies hidrofilicas. As particulas hidrofobicas, que possuem superficie
apolar, aderem as bolhas de ar (compostas por moléculas apolares) e sdo transportadas até a
superficie da célula de flotagdo, onde sdo removidas na espuma. Por outro lado, as particulas
hidrofilicas, com superficie polar, interagem com a 4gua (uma molécula polar) e permanecem
em suspensao até serem removidas da célula (Baltar, 2021; Valadao e Araujo, 2012).

A hidrofobicidade, entretanto, ndo é regra do reino mineral, pois praticamente todas as
espécies minerais (sulfetos, carbonatos, 6xidos, silicatos e sais) imersas em agua tendem a
molhar sua superficie. Porém sdo poucos os minerais naturalmente hidrofobicos, como a
molibidenita, o talco, o carvdo, o enxofre e a grafita que apresentam naturalmente essa
propriedade (Chaves et al, 2010).

O fator primordial para o sucesso da flotagdo ¢ que, ao contrario das técnicas de
concentragdo fisica, onde as propriedades fisicas basicas dos minerais ndo podem ser alteradas,
as propriedades superficiais dos minerais podem ser manipuladas. Tendo dois minerais
presentes na polpa, € possivel induzir uma hidrofobicidade em apenas um deles, ou seja, uma
hidrofobicidade seletiva. A utilizacdo de reagentes especificos altera ou amplia as diferengas
superficiais pré-existentes, aumentando a eficiéncia da separagdo. A possibilidade de
manipulagdo da superficie mineral torna a flotagdo uma técnica de separacdo com potencial de
uso para qualquer tipo de minério (Baltar, 2021; Alves, 2015).

Na flotagdo, os principais reagentes sdo depressores, coletores, espumantes e reguladores
de pH, cada um com uma fungao especifica no processo. Os depressores, adicionados primeiro,
mantém a superficie mineral hidrofilica, bloqueando a a¢do dos coletores e impedindo a adesao
as bolhas de gas; geralmente, possuem muitos grupos polares hidrofilicos (Nunes, 2011). Ja os

coletores alteram a superficie do mineral para hidrofobica, facilitando sua adesdo as bolhas e
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recuperagdo no produto flotado (Valadao, 2012). Os espumantes reduzem a tensao superficial
entre liquido e gés, evitando a fusdo de bolhas e favorecendo a unido das particulas hidrofébicas
(Veras, 2010). O pH ¢ uma varidvel crucial, pois influencia as interagdes desses reagentes, € 0s
reguladores de pH, ao liberarem H+ ou OH- em 4gua, modulam o pH para otimizar a eficiéncia
da flotacdo (Baltar, 2021).

Uma forma de descobrir o grau de hidrofobicidade da particula € pelo angulo de contato,
a Figura 2 mostra essa interagao solido/liquido, quanto maior esse angulo, mais hidrofobica ¢ a

particula.

Figura 2 - Demonstragdo do angulo de contato

Gota de agua
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Membrana hidrofilica Membrana hidrofébica

Fonte: Adaptado de Cheryan, 1998

A flotacdo ¢ um processo fundamentalmente dividido em trés etapas interligadas.
Inicialmente, a colisdo bolha-particula ¢ determinada pelo sistema hidrodindmico, onde a
agitacdo, o tamanho das bolhas e a granulometria do minério influenciam a frequéncia das
colisoes, resultando em um contato inicial nao seletivo entre as particulas na polpa e as bolhas
de ar. Em seguida, a adesdo das particulas as bolhas ¢ controlada por fatores quimicos, como
coletores e modificadores que alteram a superficie das particulas, permitindo que apenas
particulas hidrofobicas sejam seletivamente coletadas, a partir da formagao do conjunto estavel
particula/bolha. Por fim, o transporte deste ¢ influenciado por fatores quimicos que afetam a
estabilidade dos agregados formados, e por fatores hidrodinamicos, onde a agitagao adequada
¢ crucial para evitar o rompimento prematuro dos agregados e garantir o transporte eficiente
das particulas hidrofobicas aderidas até a espuma. O sucesso da flotacdo depende da sinergia
entre as trés etapas. A colisdo proporciona o contato inicial, a adesdo seleciona as particulas
hidrofobicas e o transporte as leva para a espuma. Se uma etapa falhar, a flotacdo ndo sera

eficiente (Baltar, 2021).
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Portanto, a flotacdo ¢ uma separagdo feita numa suspen¢do em agua, denominada polpa.
A diferenciacdo entre as espécies minerais ¢ dada pela capacidade de suas particulas se
prenderem as bolhas de gas. Se a particula conseguir se aderir a uma bolha de gas o conjunto
bolha/particula se torna menos denso que o fluido, desse modo o agregado se desloca
verticalmente para a superficie, onde fica retido e ¢ separado na espuma, enquanto as demais
particulas mantem sua rota inalterada (Chaves et al, 2010). As maquinas de flotacdo se
caracterizam por possuirem mecanismos capazes de manter as particulas em suspensdo e
possibilitar a aera¢do da polpa (Valadao e Araujo, 2012).

Uma operacao eficiente de flotacdo depende de equipamentos confidveis que garantam
tanto o desempenho metalurgico quanto a capacidade volumétrica, permitindo o fluxo continuo
de alimentacdo, flotado, deprimido, dgua e ar. As primeiras células utilizadas foram
pneumaticas, ainda empregadas em casos especificos. Contudo, a maior parte dos equipamentos
atuais sdo células mecanicas sub-aeradas, que podem ou ndo injetar ar ou outros gases,
incluindo as de grande volume ("tank cells"). Equipamentos com ar disperso ou dissolvido
também sdo usados. As colunas de flotagao, introduzidas no fim do século passado, tornaram-
se uma tendéncia irreversivel, com o Brasil sendo um dos lideres mundiais em unidades
instaladas (Chaves, 2009).

As células de flotagdo sdo tanques projetados para receber continuamente a polpa a ser
processada por uma de suas faces laterais, enquanto a espuma € descarregada pela parte superior
e o restante da polpa, contendo o material afundado, ¢ liberado pela face oposta. Normalmente,
utiliza-se um conjunto de células em série para garantir que todas as particulas passiveis de
flotag@o sejam coletadas. No interior da célula, um rotor fornece a energia mecanica necessaria
para manter a polpa em suspensdo. O movimento rotacional do rotor gera uma pressao negativa,
0 que permite a aspiragdo do ar, que ¢ conduzido através de um tubo por onde o eixo gira
(Chaves, 2009). As células pneumaticas ndo tém pegas moveis € o ar € alimentado através de

um injetor no fundo da célula.

3.3.2 Flotacao de minério fosfatico

Para que seja possivel a separacao da apatita na espuma durante a flotagdo, deve-se mudar
o seu carater superficial. A separagdo dela, usualmente, se faz com um processo de flotagdo em
meio alcalino e com a utilizagdo de 4cidos carboxilicos (coletores) para a mudanca da
molhabilidade de sua superficie. Esses acidos adsorvem depositando o sal acido na superficie

da apatita, por um processo chamado quimissor¢ao (Barros, 1997).
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A resposta semelhante dos minerais fostaticos e dos carbonatos, frente a um processo de
flotacado, ¢ justificada pela similaridade de sua superficie e pela alta reatividade dos coletores
comumente utilizados nesses minerais. Adicionalmente as caracteristicas de dissolucao desses
minerais impactam diretamente na eficacia da separacgdo por flotacdo. Além disso, a interacao
entre os ions presentes na solucdo de polpa com a superficie dos minerais prejudica a
seletividade do processo, possibilitando a adsor¢ao na apatita e na ganga (Guimaraes et al.,
2005; Chaves, 2009).

Ademais, estudos de caracterizagdo tecnologica de minério fosfatico revelaram que a
presenca de filossilicatos exerce uma influéncia significativa no processo de flotacdo da apatita,
devido a alta capacidade desses minerais em realizar trocas idnicas. fons como Fe?', A", Mg,
etc. migram da superficie dos filossilicatos para a solug¢do aquosa e podem ser adsorvidos,
especificamente pela apatita, alterando o seu comportamento quanto a sua flotabilidade (Barros,
1991; Guimaraes, et al., 2005).

Os minérios de fosfatos de origem sedimentar, como os encontrados no Norte da Africa
e nos Estados Unidos, sdo os mais abundantes e menos dispendiosos. Eles contém
contaminantes que podem ser separados mais facilmente por técnicas como a flotagao. Por outro
lado, os minérios fosfaticos provenientes de depdsitos igneos, como os da Russia e do Brasil,
requerem um beneficiamento mais complexo e oneroso. Estes minérios, apresentam uma
diversidade de minerais de ganga que demandam o uso de reagentes especificos, além de ser
necessario um processo de moagem mais fina. Como resultado, a etapa de concentragdo, como

a flotacdo, pode resultar em uma recuperacao menor de P>Os (Santana, 2007).

3.3.3 Microflotacao

A microflotagao tem como fun¢ao o entendimento dos mecanismos de interagao entre os
reagentes e as superficies minerais e o levantamento das melhores condigdes fisico-quimicas
do sistema. As principais vantagens dessa metodologia ¢ a utilizagdo de pequenas porgdes de
amostra, equipamento delicado, ensaio bem controlados, rapidos e reprodutiveis, fatores que
permitem a triagem das melhores condi¢des do sistema. Vale ressaltar que a correlagdo para a
flotacao de bancada deve ser realizada com cautela, ja que se trata de um sistema simplificado
e com condig¢des especiais (Luz, 1996).

O equipamento mais usado nos ensaios de microflotacdo ¢ o Tubo de Hallimond
modificado, como mostra a Figura 3. Ele consiste em uma vidraria com uma suave inclinagao

na parte superior onde € retirado o material flotado. Na parte inferior localiza-se uma placa
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porosa por onde ¢ injetado o ar. Logo acima dessa placa, uma barra magnética ¢ utilizada para
a agitacao da polpa no condicionamento e dispersao das bolhas na etapa de flotagdo.

O Tubo de Hallimond ¢ muito utilizado para estudos fundamentais de um determinado
mineral. Na estrutura, ¢ colocado o mineral puro e dessa forma pode-se avaliar varidveis como
diferentes valores de pH, diferentes reagentes (coletores e depressores), diferentes

concentragdes dos reagentes e gases entre outras variaveis.

Figura 3 - Tubo de Hallimond

Fonte: Araujo et al, 2005

Um estudo realizado por Silva et al (2015) teve o objetivo de testar o comportamento do
6leo de castanha de macauba (OCM) como coletor em teste de microflotagcdo para a apatita.
Apos a realizagao dos testes verificou-se que o 6leo de castanha de macauba saponificado
(OCM) apresentou boa recuperagdo nas concentracoes de 7,5 e 10,0 mg/L para o pH 8 ¢ 9,
confirmando seu potencial como coletor na microflotacdo de apatita. No entanto, ao ser
comparado ao Flotigam 5806, um coletor amplamente utilizado industrialmente na flotagao de
rocha fosfatica, o OCM mostrou recuperagdes menores em todos os pH e concentracdes
testados.

Um estudo realizado por Santos (2019), utilizando a microflotagdo, mostrou que a adi¢ao
de nanocelulose de Pinus na flotagdo de apatita reduziu sua flotabilidade em cerca de 47,89%,
para uma concentra¢do de 3,75mg/L. Nessa mesma condi¢do, a calcita teve uma redugdo em
sua flotabilidade de 51,11%. Esse mesmo estudo utilizou a nanocelulose de Eucalyptus e
constatou que ambos os reagentes, tiveram comportamento similar ao depressor utilizado
comumente na flotacdo. Esses resultados foram obtidos utilizando o coletor Hidrocol® (sabdo

de 4cido graxo) com uma concentra¢do de 5x10~ mol/L.
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3.4 Tecnologia de nanomateriais

Os nanomateriais, organizados em escala nanométrica (1-100nm), apresentam
propriedades distintas dos materiais em escala macroscopica devido a alta relagao superficie-
volume e efeitos quanticos. Essas caracteristicas, aliadas a capacidade de manipulagdo
promovida pela nanociéncia e nanotecnologia, permitem aplicagdes inovadoras em areas como

medicina, eletronica, engenharia de materiais € meio ambiente.

3.4.1 Nanociéncia e nanotecnologia

A nanociéncia ¢ o estudo dos materiais em escala nanométrica, enquanto a nanotecnologia
trata da aplicacdo pratica desses materiais. Ela envolve a capacidade de manipular atomos e
moleculas para criar estruturas altamente organizadas, resultando em novos materiais €
dispositivos com propriedades tUnicas (Sanfelice et al, 2022). A Figura 4 mostra um

demonstrativo de quao diminuto ¢ a escala nanometrica.

Figura 4 - Comparativo de escala
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Fonte: Sanfelice at al, 2022

Os materiais nessa escala podem apresentar propriedades fisicas (como elétricas ou
magnéticas) e quimicas (como cataliticas) muito diferentes das observa¢des no mesmo material
em escala micro ou macroscopica. Essas mudangas ocorrem principalmente devido ao aumento
da razao entre a area de superficie e o volume do material. A Figura 5 mostra como a 4rea muda

mantendo o volume.
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Figura 5 - Demonstrativo da diferenca de area
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Fonte: Sanfelice at al, 2022

Os nanomateriais podem ser classificados conforme suas dimensdes: 0D, quando todas
estdo na escala manométricas (como nanoparticulas e pontos quanticos); 1D, com duas
dimensdes manométricas € uma microscopica (nanotubos, nanofios e nanoceluloses); 2D, com
apenas uma dimensdo nanométrica (nanofilmes); e 3D, formados por unidades manométricas

organizadas tridimensionalmente, como nanocompositos € materiais porosos. A Figura 6 tem

um esquema grafico dessa classificagao.

Figura 6 - Representagdo das estruturas nanométricas
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3.4.2 Nanoestruturas

As nanoestruturas apresentam dimensdes entre 1 e 100nm e tem uma alta razao
superficie/volume. Podem ser classificadas conforme sua composi¢do e morfologia, permitindo
otimizacdo para diferentes usos.

e Nanotubos de carbono (NTC): sdo atomos de carbono arranjados em anéis aromaticos
condensados, formados a partir de lencdis de grafeno enrolados em cilindros. Essa
estrutura molecular unica e altamente organizada confere aos NTC uma resisténcia
mecanica excepcional.

e Nanoshells: sdo esferas metalicas na escala nanométrica, com dimensdes da ordem de
bilionésimos de metro, capazes de absorver ou dispersar a luz em uma ampla faixa de

comprimento de onda (NUNES et al), como mostrado na Figura 7.

Figura 7 - Nanoshells

Fonte: Nunes et al

e Nanohorns: sdo nanotubos em formato conico, como mostrado na Figura 8, que
formam agradados de cerca de 100nm, apresentando alta area superficial e facilitando
o fluxo de gases ou liquidos, o que os tornas promissores para eletrodutos em células de

combustiveis.
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Figura 8 - Representagdo de um nanohorns

Fonte: Nunes at al

Nanoporos: sao minasculas aberturas, presentes em materiais como filtros e sensores.
Devido a sua enorme area interna, podem ser utilizados como meio alternativo de
armazemanemto de combustivel. Além disso, pesquisadores acreditam que permitem a
passagem de DNA, o que pode tornar o processo de sequenciamento genético mais
eficiente (NUNES, ef al).

Nanoesponja: trata-se de um material polimérico com nanoporos, capaz de reter e
remover contaminantes organicos da dgua, promovendo uma purificacdo eficiente ao

reduzir significativamente sua concentracao inicial.

3.4.2.1 Propriedades

As

nanoestruturas apresentam propriedades distintas em relacdo aos materiais

convencionais, resultado do confinamento quantico e da elevada razao superficie/volume.

Propriedades mecanicas: os nanomateriais apresentam, em geral, propriedades
mecanicas superiores em relagdo aos seus equivalentes em maior escala. Um exemplo
notavel sdo os nanotubos de carbono, que combinam elevada resisténcia a tracdo e
rigidez — superiores ao ago — com extrema leveza (Lima, 2017). Tais caracteristicas
decorrem da estrutura singular das ligagdes covalentes que formam esses materiais. Esse
desempenho mecanico diferenciado permite o desenvolvimento de compdsitos
avangados para aplicagdo em engenharia e construgdo civil, resultando em estruturas
mais duraveis e com menor peso (Sanfelice ef al.).

Propriedades bioldgicas: a biocompatibilidade dos nanomateriais sdo cruciais em
aplicacdes médicas, pois permitem interacoes especificas com células e tecidos,
impulsionando diagnosticos e tratamentos. Na oncologia, nanoparticulas podem

transportar farmacos diretamente as células cancerigenas, preservando tecidos
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saudaveis, aumentando a eficacia ¢ reduzindo efeitos colaterais. Além disso, a
nanotecnologia possibilita formulagdes que melhoram a solubilidade dos compostos
ativos e otimizam sua biodisponibilidade (Portal Telemedicina)

Propriedades elétricas: diferem das dos materiais convencionais devido ao
confinamento quantico, que altera o band-gap e pode reduzir ou aumentar a
condutividade conforme a dimensdo e morfologia. Em semicondutores
nanoestruturados, o band-gap maior tende a diminuir a condutividade, enquanto em
estruturas 1D ou 2D a reducao do efeito pode eleva-la. Essa versatilidade torna-os
promissores para eletronica, sensores € armazenamento de energia (Sanfelice et al).
Propriedades opticas: s3o influenciadas fortemente pelo seu tamanho e forma. Esse
fenomeno ¢ decorrente do efeito quantico, no qual os niveis de energia dos elétrons em
nanoparticulas sdo quantizados de maneira distintas em relagdo aos materiais em maior
escala. Um exemplo notavel ¢ o das nanoparticulas de ouro, que podem exibir diferentes
cores conforme seu tamanho, devido a ressonancia plasmonica de superficie das
particulas. Essa propriedade singular torna os nanomateriais especialmente promissores
para aplicagdes Oticas, incluindo sensores, dispositivos fotdnicos e tecnologias de
imagem médica.

Propriedades térmicas: a condug¢do térmica em nanomateriais pode diferir
consideravelmente da observada em materiais em escala macroscopica. Como o
transporte de energia térmica ocorre por meio das redes cristalinas, a reducao de escala
altera o comportamento desse processo. Um exemplo notavel sdo os nanotubos de
carbono, reconhecidos com sua excepcional capacidade de conduzir calor (Lima, 2017).
Essas variagdes nas propriedades térmicas sdo cruciais para aplicagdes em gestdo
térmica, no desenvolvimento de compositos avancados e em dispositivos eletronicos
que demandam controle térmico eficiente.

Propriedades quimicas: na escala nanométrica, os materiais tornam-se mais reativos
devido a maior proporc¢ao de atomos na superficie, o que os torna especialmente eficazes
em aplicagoes cataliticas. Nanoparticulas metalicas podem atuar como catalizadores sob
condi¢des brandas, ampliando seu uso em processos industriais € ambientais. Além
disso, a possibilidade de funcionalizar suas superficies expande suas aplicagdes em

medicina e quimica fina (Sanfelice et al).
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3.4.3 Nanocelulose

A nanocelulose ¢ um nanomaterial em destaque na pesquisa atual, gracas a sua
versatilidade, biodegradabilidade e propriedades mecanicas, quimicas e oticas unicas. Embora
a abordagem tradicional envolva a hidrdlise da celulose de polpa de madeira usando acidos
inorganicos fortes, hd& métodos mais sustentaveis disponiveis. Além disso, varias fontes
celulosicas alternativas, como residuos agricolas, recursos marinhos € materiais pos-consumo,
oferecem novas possibilidades para a obtencdo de nanocelulose, promovendo tanto a
sustentabilidade quanto a diversificacdo de suas aplica¢des industriais (Oliveira, 2019).

Alguns residuos de materiais alimentares, como borra de café, bagaco de cana, casca de
uva, trigo, cevada, améndoas e cenoura, também podem ser utilizados para isolar nanocelulose.
Isso agrega valor ao cultivo dessas culturas, pois aproveita partes ndo utilizadas de materiais
alimentares, como pedagos de plantas deixadas no campo para apodrecer, casca de sementes e
polpa restante ap0ds a extracao de sucos. Outra forma de obtencdo de nano celulose ¢ através de
certas bactérias (Afrin e Karin, 2017).

Um estudo de revisdo realizados por Sigauke ef al. 2025, mostrou que devido ao tamanho
nanométrico, as nanoparticulas apresentam elevada area superficial, grande capacidade de
adsorcao, alta energia livre de superficie e reatividade acentuada. Ja as nanobolhas, ao aderirem
a superficies hidrofobicas, favorecem a aglomera¢do de particulas finas e aumentam a
mineralizacdo das bolhas. Sua estabilidade e baixa velocidade de ascensdo na polpa elevam as
chances de colisdo com minerais finos, o que resulta em maior eficiéncia de flotagdo,
especialmente em sistemas envolvendo calcopirita, carvao, quartzo e apatita.

A nanocelulose se divide em trés tipos de acordo com a origem, formato, razao de aspecto
e composicao cristalina e amorfa: os nanocristais de celulose (CNC), as nanofibrilas de celulose
(CNF) e as celulose bacteriana (BC). Os dois primeiros tipos, CNC e CNF, tém como principal
fonte as plantas, e sua preparagdo ¢ feita pela desintegracao de materiais vegetais, utilizando o
método fop-down. A celulose bacteriana, por sua vez, ¢ preparada pela biossintese de
microrganismos, utilizando o método bottom-up (Zang et al., 2021; Lavoratti, 2015). Os trés
tipos de nanocelulose sdo normalmente considerados biocompativeis, ndo sdo toxicos nem
inflamatérios, imunogénicos ou alérgicos. Além disso, eles auxiliam na proliferagcdo, adesao,
crescimento, migracdo e diferenciagdo de células, tanto isoladamente quando em forma de
compdsitos com outros materiais (Eslahi et al., 2020; Khan et al., 2021). A Tabela 3 mostra

algumas caracteristicas dos trés tipos de nanocelulose.
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Tabela 2 - Propriedades dos tipos de Celulose

TIPO DE A , -
SINONIMOS FONTES TIPICAS FORMACAO
NANOCELULOSE
Pressdo  mecanica,
Nanofibrila de tratamento quimico e
MICROFIBRILA DE celulose (NFC), Madeira, linho, enzimaticos.
CELULOSE (CMF)  celulose nanofibrilar cana-de-agucar Diametro:  5-60nm.
(CNF), microfibrila Comprimento: varios
micrometros
Hidroélise acida
(H2S04); tratamento
enzimatico.
Madei lgoda Diametro: 5-70nm.
CELULOSE Nanocristais de lin?loelra’ afoicae(i’ C(l)?ilnerirr?lento nm
v :
NANOCRISTALINA celulose  (NCC), "% ’ P .
) tunicado, celulose de 100nm a  varios
(CNO) whiskers .. A )
alga e bactéria micrometros (a partir
de celulose de
tunicados, algas,
bactérias)
Sintese  bacteriana
. (Acetobacter sp).
NANOCELULOSE . Acucares de baixo ..
Celulose bacteriana, Diametro: 20-
BACTERIANA ) peso molecular e )
biocelulose ; ) 100nm. Diferentes
(BNC) alcoois .
tipos de
nanoceluloses

Fonte: Adaptado de PAULA, 2021

3.4.3.1 Nanofibra de Celulose:

As nanoceluloses de celulose (CNFs), também conhecidas como celulose microfibriladas
(CMFs) ou nanofibrilas, sdo obtidas principalmente através da desintegragdo mecanica das
fibras de celulose, o que rompe a parede celular das plantas e aumentam a area de contato da
superficie externa da celulose. Esse processo, que pode ser realizado por micromoagem,
homogeneiza¢do ou microfluidizagdo, resulta em fibras com pelo menos uma dimensdo na
escala nanométrica e produz um gel com alto teor de d4gua. A secagem por aspersao pode entao
transformar este gel em um poé de celulose (Lavoine et al, 2012).

Na técnica de micromoagem das fibras de madeira, estas sao reduzidas de tamanho e sua
area especifica aumenta, permitindo mais ligagdes entre as nanofibrilas e resultando em maior
densidade e transparéncia, embora com alto consumo de energia (Jonoobi et al, 2009). No
processo de microfluidizagao, a celulose passa por uma bomba intensificadora que aumenta a

pressdo de saida, seguida de uma camara onde as fibras sdo desfibriladas pela for¢a de
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cisalhamento (Khalil et al, 2014). No processo de homogeneizagdo, as fibras de celulose sdao
submetidas a rapidas quedas de pressao, gerando alta for¢a de cisalhamento e impacto sobre a
valvula de homogeneizagao (Yano e Nakagaito, 2004).

As CNFs possuem regides amorfas e cristalinas, além de areas com grandes redes de
fibrilagdo devido as forgas de cisalhamento aplicadas durante sua produgdo, resultando em
cadeias mais alongadas que intensificam as ligagdes de hidrogénio entre os grupos hidroxila
(Padkko et al, 2007). Essas nanoceluloses de celulose destacam-se por sua alta resisténcia
mecanica, alta transparéncia optica e baixa expansdo térmica. Seu comprimento esta na ordem

de micrometros e o diametro varia de 5 a 60nm (Klemm et al, 2011).

3.4.3.2 Nanocristais de celulose:

As celuloses nanocristalinas (CNCs), também conhecidas como whiskers, sao
nanoparticulas cristalinas com formato alongado, semelhante a bastdes (Sir6 e Plackett, 2010).
A obtencdo das CNCs envolve um processo quimico de hidrolise acida seguido por
procedimentos mecanicos (Eichhorn ef al/, 2010). Durante a hidrélise, as regides amorfas das
fibrilas elementares sdo removidas, pois as regides cristalinas sdo insoluveis em acidos e
permanecem intactas devido a sua alta organiza¢do molecular (Padkko et al, 2007). Apds a
hidrolise, a suspensdo resultante passa por etapas de lavagem por centrifugagdo, dialise até
atingir neutralidade, dispersao dos nanocristais e filtragdo (Silva et al, 2005).

As CNCs, devido a auséncia de regides amorfas, exibem baixa flexibilidade, mas
apresentam um alto grau de cristalinidade, variando entre 55% e 88,5%, € uma maior rigidez
em comparacdo com as nanoceluloses de celulose (CNFs) (Gambarato, 2010). Essas
caracteristicas permitem que as CNCs melhorem o desempenho mecanico de materiais
compositos, além de aprimorar suas propriedades térmicas e Oticas, conferindo maior
estabilidade térmica e potencial para aplicagdes diversas em materiais avancados (George e

Sabapathi, 2015).

3.4.3.3 Celulose Bacteriana:

A celulose bacteriana (BNC) ¢ produzida pela cultura de Acetobacter xylinum e destaca-
se por sua alta massa molecular e elevada cristalinidade em comparagdo a celulose vegetal
(Barud, 2006). Estruturalmente semelhante a celulose vegetal, a BNC ndo contém lignina nem
hemicelulose e possui didmetro entre 20 e 100nm (Klemm ef al, 2011). A produgdo de BNC
ocorre por meio de um processo de fermentacgao estatico, resultando em uma pelicula de aspecto

gelatinoso (Nascimento, 2018).
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Devido as suas propriedades, como alta capacidade de absor¢do de dgua, elevado teor de
pureza e excelente adaptabilidade bioldgica, a BNC ¢ amplamente utilizada em biomateriais.
Suas principais aplicagdes incluem enxertos vasculares, implantes cartilaginosos e curativos
para tratamento de queimaduras (Klemm et al, 2011).

Um estudo realizado por Krivishapkina et al (2019) teve o objetivo de investigar as
propriedades eletrocinéticas das dispersdes de silica e titania, suas suspensdes conjuntas € o
concentrado de leucoxeno em varias propor¢des de componentes € pH do meio, utilizando
microeletroforese. Baseando-se no estudo da energia de interagdo de um reagente de flotagdo a
base de nanocelulose com componentes minerais usando a teoria DLVO, o artigo propde um
mecanismo para fixar a nanocelulose na superficie dos 6xidos. A pesquisa determinou um
intervalo de pH (2-3) em que as cargas das particulas de silicio e titdnio sdo opostas, permitindo
a separacdo dessas particulas da mistura por meio de flotagdo por espuma. Conclui-se que a
adi¢dao de nanocristais de celulose na solugdo nesse intervalo de pH resulta na formagdo de

particulas com cargas opostas: CNC e titania, confirmando os dados experimentais e tedricos.

3.5 Sonicador (Disruptor Ultrassonico)

De acordo com o PRISMA LAB, o sonicador ou disruptor ultrassonico, ¢ um
equipamento de laboratério que utiliza ondas sonoras de alta frequéncia para agitar e
homogeneizar amostras. Essas ondas produzem vibragdes mecanicas que se propagam pelo
material, permitindo aplicagdes como ruptura de células, a homogeneizagdo de misturas e
aceleracdo de reacdes quimicas.

As nanoestruturas, devido a elevada razao superficie/volume, apresentam instabilidade
energética e tendem a se agregar com o tempo. Esse comportamento ¢ causado por forgas
intermoleculares, como as interagdes de Van der Waals, que promovem a aglomeracao das
particulas para reduzir a energia livre superficial (Lima, 2014).

O dispositivo funciona emitindo ondas ultrassonicas de alta frequéncia por meio de uma
sonda, geralmente de titanio, inserida na amostra liquida. Essas ondas provocam cavitagdo
acustica, formando microbolhas que ao colapsarem, liberam intensas for¢as de cisalhamento.
Tais forgas promovem a ruptura de estruturas celulares, a dispersao de particulas e a
homogeneizagado e solucdes (PRISMA LAB, 2025).

O aparelho disruptor ultrassonico, mostrado na Figura 9, ¢ amplamente utilizacdo em
diversas areas de pesquisa cientifica, incluindo:

e Ruptura celular: o sonicador promove a disrup¢ao de membranas celulares, facilitando

a extracdo controlada de componentes intracelulares como proteinas, dcidos nucleicos
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e organelas. Esta aplicacdo ¢ fundamental em protedmica, gendmica e outras areas da
biologia molecular.

Homogeneizacido de amostras: o equipamento e utilizado para dispersar de forma
homogénea suspensdes celulares e outras misturas, garantindo a uniformidade da
amostra. Essa etapa ¢ crucial na preparagdo para analise quimica e bioquimica que
exigem ala precisao.

Fragmentacido de DNA/RNA: para protocolos de sequenciamento e PCR, o sonicador
realiza a fragmentacdo controlada de DNA ou RNA em tamanhos especificos. Essa
fragmentacdo precisa ¢ essencial para a eficiéncia e reprodutibilidade das analises
genéticas subsequentes.

Desagregacao de Nanoparticulas: em nanotecnologia, o sonicador é empregado para
desagregar aglomerados de nanoparticulas, assegurando uma dispersdo uniforme e
estavel em solugdo. Essa aplicagdo ¢ vital para a sintese e a cauterizacdo de
nanomateriais.

Preparaciio e emulsdes e lipossomas: o equipamento facilita a produ¢do de emulsdes
e lipossomas de alta uniformidade. Essa capacidade ¢ indispensavel para sistema de

entrega de fArmacos e para pesquisa em farmacologia e biotecnologia.

Figura 9 - Sonicador

Fonte: Proprio autor
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4  MATERIAIS E METODOS

Esse capitulo descreve os procedimentos adotados para a preparagdo das amostras e a
realizagdo dos ensaios de microflotacao e flotacdo de bancada, incluindo o preparo e a dosagem
dos reagentes utilizados. Também s3o detalhadas as etapas de caracterizagdo dos minerais e
apresentadas as especificacdes das nanoestruturas empregadas, fornecendo uma base

metodoldgica completa para a compreensdo dos experimentos realizados.

4.1 Preparaciao das amostras minerais

Para os testes de microflotacdo foram utilizadas amostras de apatita, proveniente da
cidade de Patrocinio/MG. A amostra de calcita foi adquirida previamente preparada com o
Laboratério de Tratamento de minérios do CEFET-MG, campus Araxid. A adequagdo
granulométrica da amostra foi realizada no Laboratério de Tratamento de Minério do Centro
Federal de Educagao Tecnoldgica de Minas Gerais (CEFET/MG), Campus Araxa. A Figura 10

mostra um modelo esquematico das etapas utilizadas no processo da preparacao da apatita.

Figura 10 - Esquema da preparac@o das amostras de apatita

Amostra Inicial
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A

[ Separagdo magnética

Apatita
2,549kg

Residuo magnético
2,132kg

Fonte: Proprio autor
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Inicialmente a amostra passou por um escalpe em 30# (0,50mm), resultando em uma
massa de 1,676kg, esse produto escalpado foi armazenado. O material passante por essa peneira
seguiu para uma etapa de deslamagem, visando a retirada dos argilominerais presentes.

O processo de deslamagem foi realizado em uma célula mecanica do tipo Denver,
ilustrada na Figura 11. Primeiramente foi preparado uma polpa com 25% de solido (668g de
solido e 2.000mL de agua). Essa polpa foi agitada durante 5Smin e, em seguida, colocada em
repouso por mais Smin. Passado o tempo de repouso da polpa, foi retirada a agua até a interface
com o so6lido. Feito essa drenagem, foi adicionado adgua até completar o volume inicial. Esse
procedimento foi realizado por sete vezes até se conseguir uma agua clarificada. O material foi

deixado em uma estufa por 24h a 100° C.

Figura 11 - Célula de flotagao

Fonte: Proprio autor

ApoOs o periodo na estufa, o material passou por uma separagdo magnética a seco. Foi
montada uma camada fina com o material e na sequéncia utilizou-se um ima de ferrite (£ 650
Gauss), e o magnético foi separado, como ilustrado na Figura 12a. Posteriormente, foi utilizado

um ima de neodimio com um campo de 10.000 Gauss (Figura 12b).
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Figura 12 — a) Separagdo magnética com ima de ferrire; b) comparativo entre material antes da separagio (esquerda) e o

material depois da separacdo (direita)

Fonte: Proprio autor

Apos essa separacdo magnética foi realizada outra etapa da mesma operagdo, dessa vez a
umido com separador de matriz. Para essa etapa foi preparada uma polpa com 30% de s6lido
(150g de solido e 350mL de agua). Foi utilizado 1L de agua de lavagem, 20A de corrente
(aproximadamente 10.300 Gauss). A Figura 13 mostra o separador magnético de carrossel

INBRAS modelo L-4, utilizado nessa etapa.
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Figura 13 - Separador magnético
A

—

S

Fonte: proprio autor

4.2 Caracteriza¢ao da amostra

Com o material devidamente seco, cerca de 152g de apatita, apds a etapa de purificagdo,
foi realizada a andlise granulométrica, via peneiramento a seco com as peneiras de 35#
(0,420mm); 45# (0,355mm); 100# (0,150mm); 150# (0,106mm); 200# (0,075mm); 270#
(0,053mm) e 325# (0,045mm).

A faixa granulométrica que foi utilizada nos ensaios de microflotagdo esta entre 212um
e 75um, foi determinada baseada em um estudo realizado por Pachéco et al. (2016). Utilizaram
amostras com granulometria nessa faixa porque, estatisticamente, amostras dentro desse
intervalo tendem a distribuir a maioria dos elementos de maneira mais homogénea (Valadao,
2017). Estudos prévios indicam que a flotacdo apresenta melhor desempenho para particulas
com granulometria entre 10 e 300 um. Fora desse intervalo, a seletividade do processo €
significativamente reduzida, uma vez que as condi¢des hidrodindmicas deixam de ser
adequadas para garantir a flotabilidade eficiente das particulas, comprometendo a recuperagao
mineral (Lima, 2010).

A Fluorescéncia de raios-X (FRX) e a Difracao de raios — X (DRX) da apatita e da calcita
foram realizadas no Laboratorio de Caracterizacdo de Minérios e Materiais do CEFET-MG,

Campus I.

4.3 Preparaciao dos reagentes
Para os ensaios de microflotagdo, foram utilizados nanoceluloses (nanocristal de

eucalipto, nanocelulose de eucalipto e nanocelulose de pinus) e nanoamido. Os reagentes em
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questdo foram utilizados, inicialmente, como coletor e posteriormente como depressor nos
testes. Também foram utilizados o coletor convencional (6leo vegetal) e amido de batata
residual gelatinizado.

O coletor utilizado foi o 6leo vegetal AGEM B da empresa RIMG Oleo Quimica. A
saponificagdo do coletor ocorreu da seguinte forma: pesaram-se 5g do 6leo; 7,85g de H>O;
7,15g de NaOH (10%) e 180g de H2O (para dilui¢do). Misturaram as 5g de 6leo, 7,85g de H,O
e 7,15g de NaOH durante 10min, em um agitador magnético. Apos este tempo, adicionaram
180g de H20 para diluir o produto, obtendo-se 200g de solu¢do a uma concentragdo de 2,5%
(m/m). Misturou-se com agitador magnético por mais 10min (Oliveira, 2020).

A gelatinizagdo do reagente depressor, amido de batata residual, em escala macro, foi
realizada também conforme proposto por Oliveira (2020). Pesaram — se: 5g de amido; 45g de
H>0; 12,5g de NaOH (concentracdo 10%) e 104,16g de H,O (para diluigdo). Misturaram — se
5g de amido, 45g de H,O e 12,5g de NaOH (concentragdo 10%) durante 10 minutos, em um
agitador magnético. Apds este tempo, adiciona-se a agua de diluicdo (104,16g) e agita — se por

mais 10 minutos (Oliveira, 2020, p. 36).

4.3.1 Producao das nanofibrilas celulésicas — Pinus e Eucalyptus

Polpas Kraft branqueadas e secas de Pinus sp., de 1,23+£0,03mm de comprimento;
25,99+0,16um de didmetro, com 83,3+1% de celulose, 16,7+1% de hemiceluloses (Dias ef al.,
2019), cedidas pela Empresa Klabin S.A. (Parana/Brasil), sem nenhum tratamento adicional,
além daqueles realizados pela empresa (polpagdo e branqueamento), foram utilizadas, nesse
estudo. Polpas Kraft branqueadas e secas de Eucalyptus sp., de 0,7+0,01mm de comprimento;
15,92+0,01um de didmetro, com 84,1+1% de celulose, 15,7+0,3% de hemiceluloses (Dias et
al., 2019), cedidas pela Empresa Klabin S.A. (Parana/Brasil), sem nenhum tratamento
adicional, além daqueles realizados pela empresa (polpagdo e branqueamento), foram
utilizadas, nesse estudo. O comprimento médio da fibra, bem como o valor de sua largura
média, foi medido usando um analisador de imagem de fibra (Valmet FSS5, Espoo, Finlandia).

Em seguida, utilizou-se, para ambas as amostras, a oxidagao medida por tempo, conforme
Fukuzuni et al. (2009). Inicialmente, as fibras celuldsicas de Pinus sp. € Eucalyptus sp. (60g)
foram suspensas em 4.000mL de agua destilada, obtendo uma suspensao de 1,5% (m/v). 0,96g
do TEMPO - 2,2,6,6-tetramethylpiperidine-N-oxyl - (0,016g/1g de celulose) foi solubilizado
em 250mL de dgua destilada e permaneceu sob agitacdo constante por 1 hora. 6g de brometo
de sodio (0,6g/1g de celulose) também foi solubilizado em 100mL de dgua sob agitagcdo

constante por 1 hora. Posteriormente os dois reagentes foram adicionados na suspensdo de
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ambas as fibras celuldsicas e o sistema ficou sob agitagdo constante por 20min. Apods esse
periodo, foi adicionado aos poucos 156mL de hipoclorito de sodio a 12% ((2,6mL/1g de
celulose) 6,2g; 10,0mmol), para fibras de Pinus sp. E 156mL hipoclorito de sédio a 12%
((2,6mL/1g de celulose) 6,2g; 5,0mmol), para fibras de Eucalyptus sp., deixando o pH do
sistema em torno de 10. Em seguida, manteve-se o pH com a adi¢ao de gotas de solugdo de
hidréxido de sédio (NaOH) com concentracao de 0,5M. A reagao foi deixada prosseguir durante
3 horas sob agitagdo constante e a temperatura ambiente. Apds 3 horas de reagdo, foram
adicionados 100mL de etanol para interromper a reagao ¢ o pH do sistema foi corrigido para 7
pela adi¢do de gotas 0,5 M de acido cloridrico (HCI). Finalmente, as fibras de Pinus sp. e
Eucalyptus sp., foram lavadas em dgua corrente, onde a primeira dgua de lavagem foi
armazenada para tratamento posterior. As fibras celuldsicas de Pinus sp. (45 g) foram suspensas
em 3000mL de 4gua destilada obtendo uma suspensdo com concentracdo de 1,5% (m/v),
enquanto fibras celulosicas de Eucalyptus sp. (30 g) foram suspensas em 2000mL de agua
destilada, obtendo também uma suspensao de 1,5%(m/v).

O processo de desfibrilagdo foi realizado em um Super Masscolloider Masuko Sangyo
MKCAG6 — 2 (Japao) operando a 1.500rpm com um “gap” entre os discos de 200 a 50um. Para
as suspensdes de Eucalyptus sp. € 200 a 100um, ja para as suspensdes de Pinus sp., utilizando
15 (quinze) passagens (Guimaraes et al., 2015a; Guimaraes et al., 2015b; Scatolino et al., 2017;
Tonoli et al., 2016). O valor médio da corrente consumida foi de cerca de 5,5A. Como resposta
final, cerca de 30% das nanofibrilas de Eucalyptus sp. obtidas ficaram entre 30 e 45nm, enquanto, para
as nanoceluloses de Pinus sp., o nimero foi um pouco maior. Cerca de 38% das nanoceluloses medidas
ficaram entre 30 e 45nm. A Figura 14 e 15 mostram o resultado, de Eucalipto e Pinus, respectivamente,

obtido apds a passagem pelo Masuko Sangyo MKCAG6 — 2.
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Figura 14 - Micrografias das nanofibrilas celuldsicas de Eucalyptus sp. ap6s processo mecéanico de desconfiguragio da

parede celular

Fonte: Guimaraes, 2015

Figura 15 - Micrografias das nanofibrilas celuldsicas de Pinus sp. apos processo mecanico de desconfiguracdo da parede

celular

Fonte: Guimaraes, 2015

4.3.1.1 Caracterizacao das nanofibrilas celulésicas

A morfologia dos CNFs foi investigada utilizando um instrumento Tecnai G2-12 (empresa FEI,
Hillsboro, OR, EUA) com tensdo acelerada de 120 kV. A preparagdo da amostra e as configuracoes
do TEM seguiram as recomendagdes de Tonoli ef al. 2016. As amostras foram preparadas com a
suspensao de nanoceluloses diluidas (0,001%), adicionando acetato de uranila como agente de
coloracdo e misturando completamente. Uma gota de suspensdo foi depositada em grades de
cobre de malha 400# revestidas com formvar/carbono e secas antes da visualizagdo com TEM.

O diametro médio das micro/nanofibrilas foi determinado por analises de imagem digital
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(Imagem 1.48v, National Institutes of Health, EUA) das micrografias de TEM, usando apenas
imagens representativas de cada condi¢ao de tratamento. Um minimo de 100 medi¢des foi

coletado para analises de dados.

4.3.2 Producao dos nanocristais de celulose de Eucalyptus sp.

Para a obten¢ao de nanocristais de celulose optou-se por utilizar o processo de hidrolise acida
com acido sulftirico. Mas antes da hidrolise, as polpas celuldsicas de Eucalyptus sp. foram moidas em
um moinho do tipo FRITSCH pulverisette at¢ a obtengdo de particulas reduzidas de fibras. A fracdo
de celulose foi composta por cerca de 92,2 % de a-celulose; 6,9 % de B-celulose e 0,9% de y-celulose,
conforme padrdes adotados pela TAPPI T 203 cm-99 (2009). Seus teores de hemiceluloses (SCAN C
4:61, 1961) e lignina (SCAN C 1:77, 1977) foram de cerca de 13,9 % e 0,1 %, respectivamente. Os
teores de extrativos (SCAN C 7:62, 1962) e cinzas (SCAN C 6:62, 1962) foram de cerca de 0,1 % e
0,6 %, respectivamente. Os nanocristais de celulose foram extraidos das polpas branqueadas de
Eucalyptus sp., com acido sulftirico a 65 % (m/m) a 45° C, em reagao de aproximadamente 60 minutos
(Siqueira et al. 2009; Tonoli et al. 2012) sob agitacdo mecanica constante. Apds o tempo estipulado de
hidrélise, a suspensio resultante foi submetida ao processo de centrifugagdo, durante o tempo de 10
minutos, a 10.000rpm, com posterior descarte do sobrenadante para auxiliar a eliminagdo do acido. Na
sequéncia, o material foi lavado e neutralizado via processo de didlise (pH entre 6 e 7), sob fluxo
continuo de dgua. Apos esta etapa, foi entdo diluido em agua destilada e centrifugado a 1.000rpm
durante 10 minutos, recolhendo-se o sobrenadante para posterior centrifugacao a 5.000rpm durante
mais 10 minutos. O precipitado foi entdo recolhido com os nanocristais de celulose concentrados. A
suspensdo de nanocristais foi preparada em um homogeneizador Ultra Turrax modelo T25 (Siqueira,
2009) a 20.000rpm. Na sequéncia foi utilizado um aparelho sonicador ultrassonico para dispersao dos

nanocristais de celulose, com um tempo de 10min, uma poténcia de 90% e um pulso continuo.
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Figura 16 - Suspensdo de nanocristais de celulose de Eucalyptus sp.

Fonte: Guimaraes, 2015

4.3.3 Producio das amostras de polpa residual de amido de batata

As nanoestruturas de amido foram produzidas a partir da Polpa Residual de Amido de
Batata (PRAB), proveniente da linha de processamento de batatas pré-fritas da empresa Bem-
Brasil Alimentos, em Araxd/MG, no ano de 2017. O 4cido sulfirico de grau analitico
empregado na sintese foi fornecido pelo Laboratéorio de Polimeros e Materiais
Nanoestruturados do CEFET-MG/Araxa. A preparagao baseou-se no método de hidrolise acida
descrito por Angellier ef al. (2006), que visa preservar as regides cristalinas dos granulos sob a
forma de nanocristais, promovendo a solubilizagao seletiva das fragdes amorfas.

As amostras foram coletadas ap0ds a etapa de descascamento, corte e lavagem das batatas
apods processo de decantagdo das mesmas na forma de polpa de batata residual (PBR) sem a
presenca de casca. As amostras foram coletadas junto a sacos trangados de polietileno (PEBD)
do tipo “Big Bag” de 50 litros, com umidade total em torno de 75%. Apos a coleta as amostras
foram secas a temperatura ambiente durante 5 dias, seguida por secagem em estufa com
circulagdo forcada de ar a 65° C durante 48 horas. Este procedimento foi efetuado para se evitar
a contaminacao e a proliferacao microbiologica das amostras. Apds a secagem das amostras até
peso constante, as mesmas foram classificadas granulometricamente em aparelho vibratorio
com quatro peneiras (14 — 35 — 60 — 100mesh) e fundo objetivando a escolha daquelas com
maior homogeneidade. As amostras foram inseridas em embalagens livre de umidade e
acondicionadas a temperatura ambiente. A Figura 17 mostra as etapas de preparacdo da

amostra.
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Figura 17 - Etapas de preparagao das amostras de PRAB a) aparelho vibratorio com quatro peneiras; b) peneira de
classificacdo granulométrica com abertura de 1,41mm; c) peneira de classificagdo granulométrica com abertura de 0,59mm;

d) amostra de PRAB apds passagem

< 0,149 mm

Fonte: Guimaries, 2015

Foram pesados 36,725g de granulos de PRAB, os quais foram dispersos em 250mL de
solugdo de 4cido sulfurico (H2SO4) a 14,5%m/v (3,21M v/v). A suspensdo foi mantida sob
agitacdo constante de 200rpm, a temperatura de 40° C. Considerando as perdas e variagdes
térmicas internas e externas, o aquecedor foi ajustado periodicamente para assegurar a
manuten¢do da temperatura. O processo foi conduzido por cinco dias, sendo possivel observar
alteragdes visiveis no aspecto da mistura ao longo do tempo. A Figura 18 mostra a diferenca de

coloragdo ao longo dos dias.
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Figura 18 - Variag@o de coloragdo. Primeiro dia (a esquerda) x Terceiro dia (a direita)

Fonte: Proprio autor

A solucdo obtida foi submetida a lavagem por meio de centrifugagdes sucessivas em
centrifuga Excelsa II (FANEM), Figura 19, operando a 4.500rpm por 15min em cada ciclo.

Apos o processo, a amostra presentou o aspecto ilustrado na Figura 20.

Figura 19 - Centrifuga FANEM

Fonte: Proprio autor
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Figura 20 - Mistura centrifugada

Fonte: Proprio autor

As lavagens foram realizadas com agua destilada gelada até que o pH da solugdo se
aproximasse de 7. As suspensdes aquosas obtidas foram entdo armazenadas em tudo de
Eppendorf de SmL, sob refrigeragdo a 5° C. Apds as centrifugacdes, a concentracdo final das

suspensoes foi ajustada para cerca de 3,4% em massa.

4.4 Ensaios de microflotacao

Os ensaios de microflotagao foram realizados em um tubo de Hallimond modificado,
como mostrado na Figura 21, no Laboratério de Quimica do Centro Federal de Educagdo
Tecnologica de Minas Gerais, Unidade Araxa. O coletor vegetal AGEM B foi utilizado em
concentragdo constante de 100mg/L, foram conduzidos testes preliminares que demonstraram
que essa concentragdo ja foi suficiente para promover a flotagao da apatita com desempenho
proximo de 100%, evidenciando a elevada eficiéncia do reagente mesmo em baixas dosagens.
Enquanto o nanoamido e as nanoceluloses foram empregados em varias concentragdes
diferente, o valor de pH em todos os testes foi de 9. Os demais parametros operacionais, como
tempo de condicionamento, tempo de aeragdo (flotagdo) e vazdo de ar, foram mantidos
constantes, para a comparagao dos resultados. A Tabela 4 mostra os parametros fixos durante

0s testes.
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Figura 21 - Unidade experimental

Fonte: Proprio autor

Tabela 3 - Pardmetros constantes

Parametros Valor
Granulometria da amostra (um) -212 +75
Massa da alimentacio (g) 0,8

Volume no tubo (mL) 250,0
Agitacgao Constante*
Vazao de nitrogénio (mL/min) 50,0
Flotagcao (min) 1,0
Tempo de condicionamento (min) 5,0
PH 9,0

*O equipamento de agitagdo ndo dispdes de indicagdo quantitativa de velocidade; portanto, a posi¢do do seletor foi mantida

constante em todos os ensaios.

Os testes de microflotacdo para a apatita e calcita foram realizados seguindo os passos a seguir:

a) colocou-se a parte de inferior do tubo em cima do agitador magnético junto de uma
barra magnética dentro da base;

b) encheu-se a base do tubo com cerca de 30mL da solugdo, nas condigdes estabelecidas,

de nanocelulose ou nanoamido, a depender do teste;
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c¢) o agitador foi ligado e adicionou-se a massa de aproximadamente 0,8g de apatita. Nesse
momento foi realizado o condicionamento;

d) enquanto ocorria o condicionamento, o pH do teste foi ajustado para as condigdes
determinadas;

e) apos o tempo de condicionamento, ¢ montado o tubo de Hallimond e seu volume ¢
completo com agua destilada;

f) a agitacdo ¢ reduzida para ligar a vazao do gas nitrogénio para a realizagcdo do teste de
flotacao;

g) apos a flotacdo, os produtos foram filtrados em um filtro de papel e secos em estufa a
95° C por 24h;

h) depois de seco, suas massas foram aferidas, anotadas e os calculos de flotabilidade de

acordo com a Equagao 2.

m flotado
m flotado+m afundado

Flotabilidade (%) = * 100 Eq. 1

As variaveis operacionais consideradas nos ensaios incluiram o tipo de depressor, o
volume e a concentracao das solugdes coletoras e depressores, alem da utilizagao do sonicador
e do tempo de sonicacdo. Essas condi¢des experimentais foram sistematizadas e estdo
apresentadas na Tabela 5. O tempo de sonicagdo foi ajustado ao longo do estudo, pois, devido
ao uso de pequenos volumes associados a tempos prolongados de operacdo, o equipamento
sofreu sobrecarga, ocasionando instabilidades e falhas no funcionamento. A concentracdo do
coletor foi elevada em quatro vezes em func¢do da redugdo do volume de ensaio, de modo a
garantir que, apos a adi¢do do volume correspondente ao depressor, a dilui¢do resultasse na

concentragao final desejada de 100 mg/L.



Teste

Arraste
AGEM B
Nanoeucalipto

Nanoamido

Amido

Tabela 4 - Pardmetros para os testes de microflotacdo

X(())llzg)l: Concentracio Concentracio
Coletor (mg/L) Depressor (mg/L)

(ml)

40 100 -

10 400 2500

10 400 2500

10 400 2500

10 400 500

10 400 100

10 400 2500

Sonicacio

nao
nao
sim
sim
nao
sim
sim
nao

48

Tempo de
Sonicacio
(min.)

15
15

W W
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Visando avaliar a influéncia da utilizacdo do sonicador no desempenho das
nanoestruturas polissacaridicas aplicadas como reagentes coletores, foram realizados ensaios
de microflotagdo em triplicata, com e sem o uso do aparelho. A aplica¢do do ultrassom teve
como finalidade promover uma dispersdo mais homogénea das nanoestruturas no meio,
favorecendo sua interagdo com as superficies minerais.

Os ensaios utilizando o equipamento sonicador ultrassonico da empresa Ultronique
modelo DESRUPTOR (Figura 22) foram realizados no Laboratorio de Polimeros e Materiais
Nanoestruturados — LAPOMNA, do CEFET campus Araxd. Em cada teste foi estabelecida uma
configuracdo no aparelho; 10min de ultrassom, uma poténcia da maquina em 90% e um pulso

continuo durante todo o teste.

Figura 22 - Aparelho sonicador

Fonte: Proprio autor

4.5 Testes de bancada

Os ensaios de flotagdo em célula de bancada foram realizados no Laboratorio de
Tratamento de Minério do CEFET/MG Campus Araxa, utilizando uma célula do tipo Denver.
Inicialmente, foi preparado uma polpa com 30% de solidos (255g de sdlido e 510g de agua),
essa polpa foi despejada na cuba para a realizagdo dos testes. Apds 5 minutos de

condicionamento com o depressor nos parametros de cada teste, adicionou-se o coletor na
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dosagem de 250g/t, seguindo por mais 5 minutos de agitacdo. Em seguida, foram acrescentados
255g de agua para dilui¢do, resultando em uma polpa de 25% de sélidos, e liberou-se a vazao
de ar para a conducgao do teste de flotagao, que se prosseguiu até a completa exaustao das bolhas
mineralizadas. A Tabela 6 mostra os testes realizados e as respectivas varidveis. Todos os testes
foram realizados com rotagdo de 1.000rpm do impelidor. Foi avaliado o desempenho dessa
nanoestrutura sob diferentes condigdes de pH buscando compreender sua influéncia na

seletividade do processo de flotagao.

Tabela 5 - Variaveis da primeira etapa

Teste pH Depressor Coletor (g/t) Amido Alimentacao

(:749) (®

1 7 475 250 Convencional 255
2 7 475 250 Convencional 255
3 9 475 250 Convencional 255
4 9 900 250 Convencional 255
5 9 50 250 Nanoamido 255
6 7 475 250 Nanoamido 709
7 7 475 250 Nanoamido 709
8 9 475 250 Nanoamido 709
9 9 475 250 Nanoamido 709
10 9 - 250 - 709
11 9 - 250 - 709
12 5,5 475 250 Nanoamido 709
13 5,5 475 250 Nanoamido 709
14 5,5 - 250 - 709

A anlise dos resultados inclui dados de recuperagdo massica e metaltrgica, teor de P20Os.
Os valores obtidos para a recuperacdo massica e a recuperacdo metalurgica seguiram as

equagoes apresentadas na Equacao 2 e Equacao 3, respectivamente.

. ) massa flotado
Recuperagao massica = - — x 100 Eq.2
massa alimentagao

. ) teor flotado * massa flotado
Recuperacao metalurgica = - — - —x 100 Eq.3
teor alimentacgdo * massa alimentagao

A andlise quimica dos produtos da flotagdo foi feita por Fluorescéncia de raios — X (FRX)
realizada no laboratorio do Complexo de Mineracao de Serra do Salitre — MG (CMSS), onde
foram produzidas pastilhas das amostras para serem colocadas no equipamento. As partilhas

foram confeccionadas por fundig¢do, seguindo uma sequéncia de atividades que incluiu
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pulverizag¢do da amostra, pesagem, adi¢cdo de reagente e fundi¢do. A Fundicao das pastilhas foi
realizada utilizando a maquina de fusdo eletrica da marca Claisse, modelo TheOX. Apds a
producao e resfriamento das pastilhas, eslas foram identificadas e analisadas no equipamento

de FRX, utilizando o modelo Axios da marca Panalytical.
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5  RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesse capitulo, serdo apresentados os resultados dos ensaios de microflotagdo com os
minerais apatita e calcita, com énfase na atuacdo de nanoestruturas polissacaridicas como
reagentes depressores sustentaveis. Os experimentos foram conduzidos em tubo de Hallimond

e célula de bancada.

5.1 Caracteriza¢ao dos minerais puros
O resultado da DRX, da apatita, estd mostrado na Figura 23. Nele pode-se ver o padrao
representado pela linha tracejada e a amostra de apatita utilizada no trabalho com uma linha

continua. Dessa forma, os picos da amostra coincidem com os picos esperado de amostras de

apatita.
Figura 23 - DRX da apatita
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A Figura 24 mostra o resultado da DRX da calcita. As linhas tracejadas mostram os picos

padrdo da calcita, a linha continua em preto mostra os picos da amostra experimental.
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Figura 24 - DRX da calcita
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O resultado da analise quimica do mineral apatita e calcita esta apresentada na Tabela 7
e Tabela 8, respectivamente. Considerando o teor dos 6xidos conclui-se que a pureza alcangada

para o mineral apatita foi igual a 95% e 93,04% para a calcita.

Tabela 6 - Resultado da fluorescéncia de raio - X para apatita

Faixa
ALO3; Ca0O Fe:03 KO MgO MnO P05 SiO:2 TiO:
Granulométrica
-297um +212pm 0,28 51,73 1,58 0,03 0,13 0,09 39,72 0,82 0,14
-212pm +106pm 0,17 52,61 0,84 0,01 0,05 0,04 40,47 041 0,11

-106pm +75pm 0,31 51,72 1,05 0,05 0,17 0,07 3995 090 0,18

Tabela 7 - Resultado da fluorescéncia de raio - X para a calcita

Faixa
Ca0 SrO SiO2 Eu0s3
Granulométrica

-300pm +75pm 93,04 426 2,46 0,24

5.2 Granulometria da amostra

Nesse estudo foi utilizada uma amostra de minério fosfatico proveniente da alimentacao
da etapa de condicionamento da flotacdo industrial, fornecida por uma mineradora localizado
na regido do Alto Paranaiba. A Tabela 7 mostras a distribuicdo granulométrica da alimentagado

que foi utilizada nos testes de bancada.
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Tabela 8 - Distribui¢do granulométrica da alimentacéo dos testes de bancada

M MESH ABERTURA MASSA(G) RETIDO RETIDO PASSANTE
) (MM) SIMP.  ACUM. ACUM.
(%) (%) (%)
2000 9# 2,000 0,0 0% 0% 100,00
1000 16# 1,000 0,0 0% 0% 100,00
710 244 0,710 0,0 0% 0% 100,00
500 32# 0,500 3’8 4%, 4%, 96’20
212 65# 0,212 17,87 18% 22% 78,33
150 100# 0,150 12,81 13% 34% 65,52
75 200# 0,075 26,04 26% 61% 39,47
45 325# 0,045 14,49 14% 75% 24,98
38 400# 0,045 2,62 3% 78% 22,36
25 500# 0,025 4,87 5% 83% 17,49
<25 <500# <0,025 17,49 17% 100%

99,99 100%

Com esses resultados foi possivel produzir o grafico de analise granulométrica mostrado

na Figura 25. A granulometria selecionada para o presente trabalho foi de 100#.

Figura 25 - Analise granulométrica da alimentagio
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Fonte: Proprio autor

Foi feita uma analise granuloquimica que ¢ mostrada na Tabela 8. Dessa forma € possivel

avaliar o desempenho das varidveis.
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Tabela 9 - Analise de teores para a alimentaco

nm P,O5 Fe:0s MgO CaO ALOs SiO: TiO: MnO K.O

500 2,19 21,55 7,36 8,13 7,4 37,98 7,15 0,28 33

212 2,94 21,27 8,62 10,42 7,4 35,56 7,08 0,26 3,09
150 4,14 22,03 7,78 13,2 6,3 33,64 7,56 0,24 2,69
75 5,57 22,09 6,59 16,62 5,4 31,81 8,42 0,22 2,37
45 5,97 18,74 4,05 17,27 4,31 29,25 9,57 0,26 1,99
38 6,09 21,84 5,25 17,94 4,83 30,52 9,57 0,22 2,16
25 5,73 23,51 4,77 17,38 4,59 30,16 9,97 0,23 2,04

4,64 24,94 5,03 12,69 6,08 32,24 8,32 0,26 2,12
4,71 21,99 6,37 14,23 5,86 32,54 8,28 0,25 2,45
4,78 22,59 6,54 14,33 5,99 32,9 8,33 0,24 2,49

5.3 Caracteriza¢ao dos nanocristais de celulose

Os nanocristais foram avaliados em um microscopio eletronico de transmissdo (MET)
TecnaiTM G2 F20, e as amostras foram preparadas com uma suspensao diluida de nanocristais
de celulose e acetato de uranila como corante e submetidas a sonicagdo (Branson 450) por 2
min. Uma gota da suspensdo foi depositada sobre uma grade de cobre com filme Formvar
(malha 400 - Ted Pella) e mantida em dessecador por 24 h para secagem antes do uso na andlise
TEM. O diametro ¢ o comprimento foram determinados usando analise de imagem digital
(Image-ProPlus 5-1.0.20, Cybermetrics Media, 2004). Um minimo de 100 medic¢des foi
realizado para determinar a distribuicdo do didmetro e comprimento dos nanocristais de
celulose. As micrografias de MET mostraram que cerca de 80% dos valores medidos dos
diametros dos nanocristais, ficaram em torno de 30 nm, enquanto 68% desses nanocristais
exibiram valores de até 200 nm de comprimento. O resultado ainda mostra que os nanocristais
de celulose foram individualizados em um formato semelhante a uma agulha devido a
degradacdo de cadeias de glicose em estruturas de celulose amorfa pelo acido sulfirico. O
diametro e o comprimento médios dos nanocristais apos 30 min de hidrolise foram de 15 + 6

nm e 175 + 38 nm, respectivamente, dando uma razao de aspecto (AR) de cerca de 12.
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Figura 26 - Micrografia dos nanocristais de celulose apos o processo de hidrdlise acida, dialise e centrifugagdo. Usando MET

para uma concentragdo de 0,001%

h
N
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Fonte: Guimares, 2015

Microscopia de forca atomica (MFA): O microscopio de forga atdmica Multimode
Nanoscope Illa Digital Instrument at tapping-mode (TM-AFM) foi usado para estudar a
topografia da superficie da fibra e a morfologia da micro/nanocelulose, os dados foram
adquiridos simultaneamente por meio de imagens de altura e fase. Cantilever de silicio com
uma constante de mola de cerca de 70N m—1 (Digital Instruments, 1996) e uma area de
varredura de 3um x 3um foram usados e todas as imagens foram medidas em ambiente
atmosférico (ar) (temperatura ca. 25° C e umidade relativa entre 50 e 65%). As amostras foram
avaliadas como fibras individualizadas. Fibras e micro/nanoceluloses foram dispersas em uma
concentragdo de cerca de 0,03g/L e algumas gotas foram depositadas em uma lamina de
microscopio de vidro. Antes da geragao de imagens MFA, as amostras foram secas (60° C por
12h) nas laminas de vidro e coladas nos tocos de amostra. As imagens foram processadas a
partir de dados brutos usando o software NanoScope III versao 5.12b43 (2002) para realizar as
medicoes dimensionais das fibras e micro/nanoceluloses. Aproximadamente dez medicdes
foram feitas para cada condigdo, mas apenas imagens representativas das amostras sao
mostradas no presente trabalho. As micrografias AFM de whiskers obtidos por hidrolise acida
apresentaram 60% de seus cristais bem individualizados menores que 30nm de didmetro,
enquanto 80% dos nanocristais obtidos forma menores que 30nm de didmetro. O diametro e o
comprimento médios dos bigodes ap6és 60min de hidrélise foram de 11+4nm e 142+49nm,

respectivamente, dando origem a uma razao de aspecto (L/D) de cerca de 14.
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Figura 27 - Micrografia de nanocristais de celulose apds processo de hidrolise acida, dilise e centrifugacdo. Utilizando MFA

para concentracdo de 0,03g/L

Fonte: Guimardes, 2015

5.4 Analise do nanoamido

A andlise da forma e tamanho dos granulos de polpa residual de amido de batata mostrou
granulos circulares e ovalados com granulos com didmetro na faixa de 13 a 52um, conforme
mostrado na Figura 20. Segundo Alexander (1995), os granulos de amido de batata apresentam
formas oval e esférica com didmetro variando de 5 a 100um e didmetro médio predominante
de 27um. Analisando a forma e tamanho de granulos de amido de cultivares de batata (Solanum
tuberosum) utilizando a microscopia eletronica de varredura (MEV) observaram diferencas
significativas para estes parametros entre as cultivares. Quanto a forma, esta variou de oval para
regular ou cuboidal, com didmetros médios variaveis de 15 a 20um e 20 a 45um,

respectivamente, para granulos pequenos e grandes.
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Figura 28 - Microscopia eletronica de varredura dos granulos de polpa residual de amido de batata. Micrografias com varios

valores de barras de escala. a) lmm; b) 500um; ¢) 200pum e d) 50um

@
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Fonte: Guimaraes, 2015

A Figura 21 apresenta trés imagens referentes as nanoestruturas. A Figura 21a mostra
uma imagem em topografia com 4area de escaneamento de 64pm? (8pum x 8um), onde podemos
ver a presenga de nanoestruturas de amido no formato esférico na escala nano, com diametros
de 219, 240 e 251nm, apds mensuracdes por meio de um cantilever com ponteiras de silicio
com curvaturas inferiores a 10nm, no modo dindmico, a temperatura ambiente. A direita as
Figuras 21b e 21c se refere a imagens 3D realizadas no modo fase, onde visualiza-se as trés
dimensdes de algumas amostras em uma area de medida de 4pum? (2um x 2um) e 9um? (3pum x
3um), respectivamente. As imagens comprovam a presenga da nanoestrutura, corroborando

com todo o processo de preparacdo para sua obtengao.
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Figura 29 - Micrografias de MFA no modo a) topografia com area de medig¢ao de 64um2, b) 4um?2 e ¢) 9um?2, de suspensodes

de nanoestruturas amilaceas de PRAB

36 deg

0 deg

Fonte: Guimaries, 2015

A Figura 22 mostra imagens de nanoestruturas amilaceas separadas, apds varias tentativas
de diluicdo, seguida de sonicacdo e secagem, com seus respectivos valores de didmetro,
encontrados através do software Gwyddion e WsXM. Apds varias etapas de tratamentos,
filtragens e mensuragdes, obteve-se as medidas concretas em tempo real de didmetros de
algumas nanoestruturas, ap6s selecdo de algumas placas de clivagem. O software encontrou
uma média de aproximadamente 78nm de didmetros para todas as medidas realizadas, em torno
de 100 medidas para cada placa, em um total de 12. As Figuras a, b e ¢ da parte superior foi
plotada em imagens geradas do tipo topograficas e tratadas em softwares especificos para MFA,
citados anteriormente. As Figuras a, b e c, referentes a parte inferior, trata-se de graficos com
picos que representam a altura das nanoestruturas nas placas clivadas de mica. Assim, como
mostrado nas figuras a cimas e abaixo, nota-se que as medidas obtidas por meio das imagens
selecionadas, apresentaram valores entre 179nm e 443,6nm. Portanto, fica comprovado a
producao de nanoestruturas amildceas de PRAB, obtidas por meio da hidrolise acida, seguida

de centrifugagdo e sonicagao.
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Figura 30 - Micrografias de MFA no modo topografia com area de medigdo de 14 um2, de PRAB. a) imagem topografica em
escala de 1um com mensuragdo de didmetros de duas nanoestruturas amilaceas, b) imagem topografica em escala de 1pum
com mensuragdo de didmetros de trés nanoestruturas amiaceasn na cor vermelha e mais trés, na cor preta e c) imagem
topografica em escala de 500nm com mensuragdo de diametro de apenas 1 nanoestrutura amilacea. Os graficos abaixo

representam as medidas em escala nanométrica dos didmetros das nanoestruturas das mesmas letras mostradas nos graficos
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5.5 Testes de microflotacao

Os ensaios descritos a seguir foram conduzidos, com o objetivo de avaliar o
comportamento das nanoestruturas polissacaridicas quando aplicada como reagentes coletores
no processo de flotagdo, verificando sua capacidade de induzir hidrofobicidade seletiva nas
superficies minerais.

As Figuras 31 e 32 apresentam uma comparacdo da microflotagdo de apatita apos
condicionamento com a nanocelulose de eucalipto e pinus, respectivamente, com dispersao do
reagente usando o sonicador e sem dispersao. Os resultados mostraram que, de fato, a utilizacao
do sonicador (10min de utilizacao, 90% da poténcia) proporcionou um aumento na recuperagao
massica. No entanto, apesar desse incremento, os valores de flotabilidade foram baixos em
todas as condi¢des avaliadas. Mesmo com a aplicacio do sonicador, as nanoestruturas
polissacaridicas ndo apresentaram desempenho satisfatorio como reagentes coletores nas
condi¢des avaliadas. Todos os testes foram realizados seguindo os parametros mostrados na

Tabela 4. A concentragdo para os testes com nanoceluloses, de eucalipto e pinus, foi de 0,5%

(m/m).
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Figura 31 — Comparativo da flotabilidade de apatita na presencga de nanocelulose de Eucalipto (0,5% m/m)
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Fonte: Proprio autor

Figura 32 — Comparativo da flotabilidade de apatita na presencga de nanocelulose de Pinus (0,5%)
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Fonte: Proprio autor

Diante da baixa flotabilidade observada, a hipdtese de seu uso como coletor foi
descartada, redirecionando para sua aplicagdo como depressor seletivo. Para os testes
subsequentes, foi selecionado o 6leo vegetal AGEM como coletor de referéncia, uma vez que
se trata de um reagente amplamente utilizado em circuitos industriais de flotacdo de fosfato,
reconhecido por sua eficacia na hidrofobizagado seletiva da apatita.

Como evidenciado na Figura 33, os ensaios de microflotagdo com o coletor vegetal
AGEM na concentragao de 100 mg/L e pH 9 demonstraram elevada flotabilidade tanto para a
apatita (95,62%) quanto para a calcita (97,43%). Como o AGEM ¢ um o6leo vegetal a base de
acidos graxos, os resultados confirmam a adsor¢do desse composto nos sitios céalcio na
superficie de minerais ligeiramente soluveis (apatita e calcita), que formam sais insoluveis
(carboxilatos) e aumentam a hidrofobicidade da superficie mineral (Oliveira, 2007). Os testes
utilizando nanocelulose de Eucalipto como depressor e pH 9 foram realizados em duplicata e

os resultados de flotabilidade estdo na Tabela 9.
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Tabela 10 - Flotabilidade da apatita e calcita com o AGEM B e depressor de nanocelulose de Eucalipto

Apatita Calcita Apatita (coletor  Calcita (coletor +
(coletor) (coletor) + depressor) depressor)
94,51% 97,29% 97,87% 91,19%
96,72% 97,57% 94,71% 91,37%

Com esses resultados foi feito um teste de Tukey para saber se a diferenca entre as médias
apresentada pela Figura 33 ¢ significativa. O teste de Tukey é empregado quando se deseja
identificar quais grupos apresentam diferencas significativas entre si. Utilizando a Equacdo 3
conseguimos achar o valor do DMS = 0,05. E seguindo na anélise de Tukey, vimos que essas
diferengas nao foram significativas nas condi¢des dos testes, mostrando apenas a variabilidade
experimental. Portanto, a nanocelulose nao foi eficaz como reagente depressor, nas condigdes

avaliadas.

QMR

DMS = —_—
1* n? repeticoes

Eq.4

Figura 33 — Flotabilidade dos minerais na presenca de 6leo vegetal (coletor) e nanocelulose de Eucalipto (depressor)
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Fonte: Proprio autor

5.6 Testes com Nanoamido
A fim de ampliar a investigagdo sobre o uso de biopolimeros como reagentes

modificadores de superficie na flotacdo de minerais fosfaticos, foi avaliado o desempenho do



63

nanoamido como potencial agente depressor. Os testes visam avaliar a eficiéncia do nanoamido
na supressao seletiva da calcita em detrimento da apatita ou o contrario. Além disso, com o
objetivo de avaliar o efeito da nanoestruturacao sobre o desempenho de biopolimeros como
depressores, foram realizados testes comparativos entre o amido convencional e o nanoamido
na flotacdo de apatita e calcita. A proposta foi verificar se a conversdo do amido para a forma
monomeétrica influencia sua eficiéncia na supressao da flotacao da apatita, considerando-se a
potencial melhoria na interacdo com a superficie mineral.

A Figura 34 mostra que para a apatita, observa-se que o uso isolado do coletor resultou
em elevada recuperagdo (93,19%), enquanto a adicdo de nanoamido em concentragdo de 100
mg/L promoveu uma leve reducdo (84,98%). No entanto, concentragdes mais altas de
nanoamido (500 e 2.500 mg/L) reduziram drasticamente a flotabilidade da apatita, alcangando
apenas 11% e 43,45%, respectivamente. O mesmo efeito foi observado com o amido
gelatinizado, que reduziu a flotabilidade para 44,94%. Esses resultados evidenciam que a
presenca de polimeros, especialmente em maiores concentragdes, exerce papel depressor sobre
a apatita, possivelmente devido a cobertura da superficie mineral por adsor¢do do amido,
dificultando a acdo do coletor (Baltar, 2021).

No caso da calcita, o coletor isolado também apresentou alta eficiéncia (95,82%). A
adi¢do de nanoamido em 100 mg/L reduziu levemente a flotabilidade para 92,53%, enquanto
concentragdes mais elevadas promoveram redugdes mais expressivas, recuperando 83,90%
com 500 mg/L. Curiosamente, na concentracdo de 2.500 mg/L, a flotabilidade voltou a
aumentar, atingindo 93,46%, valor proximo ao do coletor isolado. Esse aumento também foi
observado na apatita. Pode ter acontecido uma agregacdo das nanoparticulas e indisponibilidade
para adsorver na superficie. J& o amido gelatinizado exerceu maior efeito depressor sobre a
calcita que a nanoparticula, reduzindo a flotabilidade para 55,86%, o que refor¢a seu potencial
como depressor classico.

De forma geral, verifica-se que o coletor isolado apresenta alta eficiéncia para ambos os
minerais. O nanoamido atua como depressor, sendo mais eficiente para a apatita em
concentragdes intermediarias e para a calcita em concentragdes baixas. O amido gelatinizado
apresentou comportamento consistentemente depressor para os dois minerais, com efeito mais
acentuado na apatita.

Esses resultados indicam que o nanoamido apresenta potencial como depressor seletivo,
especialmente para a apatita, sendo uma alternativa interessante ao amido convencional,
especialmente em uma flotacdo reversa de minério fosfatico, embora seu desempenho dependa

fortemente da concentracao utilizada.
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Figura 34 — Resultados da microflotag@o dos minerais na presenga e auséncia de polimeros.
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Com a diferenga entre a flotabilidade dos dois minerais em cada condi¢ao avaliada foi
construida a Figura 34. Ela mostra que os ensaios realizados com a concentrag¢do de nanoamido
de 100mg/L apresentaram uma ampliag@o na janela de seletividade em relagdo a condigdo com
uso exclusivo do coletor, registrando uma diferenca absoluta de 7,65%. As demais condigdes
avaliadas com nanoamido e amido gelatinizado também resultaram em incremento dessa janela,
destacando-se a concentracdo de 500mg/L, que apresentou a maior variacdo absoluta, de

72,12%, indicando uma possibilidade de separagdo da calcita e apatita.
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Figura 35 — Diferenca entre a flotabilidade da apatita e calcita (janela de flotabilidade)
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5.7 Testes de bancada

Nessa parte do trabalho serdo apresentados os resultados obtidos nos testes de bancada,
0s quais tiveram como objetivo avaliar o desempenho dos reagentes em condig¢des
experimentais mais proximos da realidade operacional, complementando os ensaios em tubo de
Hallimond. Nos testes em célula de bancada foi avaliado a influéncia de variaveis qualitativas
e quantitativa, considerando o tipo de amido empregado, o valor de pH e a concentracao de
depressor, enquanto a dosagem de coletor, AGEM, foi mantida constante em 250g/t.

A Tabela 11 demonstra os resultados obtidos com os testes em célula de bancada para o
amido convencional como depressor. Apds a andlise dos resultados, pode-se constatar que os
testes com dosagem de depressor em 475g/t e o pH em 7 tiveram as maiores recuperacoes
metalurgicas e os melhores teores para o P>Os. Quando se eleva o pH para 9 e o depressor para
900g/t ocorre uma diminui¢do na recuperacdo metalirgica e no teor de P2Os. Esse resultado
confirma o que foi apresentado na microflotagdo, uma maior concentra¢do de depressor causa

depressdo da apatita, evidenciada pela reducdo no teor.



Tabela 11 - Testes de bancada com amido convencional
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Depressor Coletor . Rec. Mass. Rec. Met.
Teste pH I()g t) (g/t) Amido (%) (%) P:0Os
1 7 475 250 Convencional 8,86% 66,76% 31,24%
2 7 475 250 Convencional 6,97% 58,70% 35,82%
3 9 900 250 Convencional 6,19% 39,84% 27,56%

Ja os testes com o nanoamido, mostrados na Tabela 12, tiveram resultados inferiores de

teor de fosfato se comparados ao amido comumente utilizado. Utilizando uma dosagem de

depressor constante, podemos avaliar a influéncia do pH na recuperagdo metalurgia. Os

resultados obtidos mostraram uma relagdo proporcional entre a recuperagdo metalurgica € o

valor de pH.
Tabela 12 - Testes utilizando 0 nanoamido
Depressor Coletor . Rec. Mass. Rec. Met.
Teste pH (g/t) (g/t) Amido (%) (%) P:0s
12 5,5 475 250 Nanoamido 14,66% 22,78% 6,46%
13 5,5 475 250 Nanoamido 11,37% 20,00% 7,44%
7 7 475 250 Nanoamido 17,71% 40,76% 9,81%
8 7 475 250 Nanoamido 17,34% 44,02% 10,64%
6 ‘ 9 475 250 Nanoamido 20,78% 63,57% 12,79%
9 9 475 250 Nanoamido 19,29% 63,88% 14,26%

A Figura 36 mostra graficamente os resultados dos testes de bancada realizado utilizando

o nanoamido e comparando os diferentes valores de pH. Como ja mencionado por Hanumantha

et al., (1989), a apatita apresenta maior solubilidade em pH 4cido e isso se comprova nos testes,

visto que a flotabilidade da apatia aumentou com o aumento do pH.

Figura 36 - Flotacdo direta em fun¢do do pH, dosagem de coletor 250g/t e depressor nanoamido 475g/t
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A fim de comparar a influéncia da presenca do nanoamido, foi realizado testes utilizando
apenas o coletor AGEM, e os resultados mostraram que a participagao desse reagente tem pouca
representatividade no processo de flotagdo, utilizando células de bancada. A Tabela 13 mostra

os resultados desses testes que foram feitos em pH 5,5 ¢ 9.

Tabela 13 - Testes com apenas coletor vegetal

Coletor Rec. Met.

Teste pH Depressor (g/t) (g/t) Amido Rec. Mass. (%) (%) P20s
10 9 - 250 - 13,56% 19,82% 6,25%
11 9 - 250 - 9,52% 19,60% 8,71%
14 55 - 250 - 14,87% 25,09% 7,11%

Para os ensaios realizados em pH 9, foi aplicado o teste de Tukey com o objetivo de

verificar se as variagdes entre as medias era estatisticamente significativas. Os parametros

avaliados foram a recuperagdo metalurgica e o teor de P>Os, sendo que a recuperagdo

apresentou resultados mais expressivos no teste, mostrados na Tabela 14. A diferenca central

entre as condi¢des avaliadas foi a presenga ou auséncia de nanoamido, e os resultados indicaram

que a utilizagdo desse depressor exerceu influéncia positiva sobre a recuperacdo, quando

comparado com os testes utilizando apenas o coletor, refor¢cando seu potencial de aplicagdo no

processo de flotagdo. Esse comportamento pode ser evidenciado também nas figuras 37 e 38.

Tabela 14 - Tabela de ANOVA para os testes com nanoamido e sem nanoamido

RESUMO
Grupo Contagem Soma Meédia Variancia
Nanoamido 2 127,45 63,725 0,04805
Sem nanoamido 2 39,42 19,71 0,0242
ANOVA
Fonte da
variagdo SO gl MQ F valor-P F critico
1,86464E-
Entre grupos 1937,320225 1 1937,320225 53628,2415 05 18,5128205
Dentro dos
grupos 0,07225 2 0,036125
Total 1937,392475 3




Figura 37 - Resultados de flotagao com pH 9, dosagem de coletor 250g/t e depressor 475g/t
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Figura 38 - Resultados de flotacdo direta com pH 5,5, dosagem de coletor 250g/t e depressor 475g/t
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6 CONCLUSAO

Nesse capitulo sdo apresentadas as principais conclusdes do estudo, destacando os
resultados obtidos, as contribuicdes alcangadas e as perspectivas para trabalhos futuros. Os
resultados obtidos contribuem para elucidar os mecanismos de adsor¢ao e atuacdo das
nanoestruturas, destacando seu potencial como alternativa ambientalmente amigavel aos
depressores convencionais no beneficiamento de minério fosfatico.

A hipotese de que as nanoestruturas polissacaridicas apresentariam desempenho positivo
na flotagdo de apatita e calcita, como coletor, foi descartada, uma vez que os resultados obtidos
tanto com as nanoceluloses de Eucaliptus quanto com as de Pinus nao evidenciaram efeitos
significativos. Além disso, a utilizagdo do sonicador demonstrou influencia insignificante na
potencializagdo da flotabilidade, quando a nanocelulose foi usada como coletor.

Como esperado, a utilizacdo apenas do coletor vegetal resultou nos maiores valores de
flotabilidade, tanto para a apatita quanto para a calcita, condicdo em que a janela de seletividade
se mostrou irrisoria.

Os testes com nanocelulose de Eucaliptus como depressor, juntamente com o coletor a
base de 4cido graxo, ndo apresentaram desempenho significativo na flotagdo. Para a apatita,
observou-se recuperagao de 95,62% utilizando apenas o coletor vegetal e 96,29% com a adi¢ao
da nanoestrutura. E o teste de Tukey confirmou que apesar da diferenca numérica os resultados
com a nanocelulose ndo tiveram influéncia significativa, confirmando que o reagente, nas
condi¢des avaliadas, ndo foi eficaz como depressor.

Com relagao ao nanoamido de batata empregado como depressor junto com o 6leo vegetal
como coletor no pH 9, a melhor condi¢do operacional foi observada na dosagem de 500mg/L
de nanoamido, que proporcionou a maior janela de seletividade, seguida pela concentraciao de
2.500mg/L.

Os resultados demonstraram que a utilizagdo do nanoamido, em comparacdo a auséncia
de depressor, promoveu incremento na recuperacao metalurgica e no teor de P>Os, evidenciando
seu potencial como depressor na flotacdo de minerais fosfaticos. Mas precisa de mais
investigacdes, com condigdes diversas de dosagem e pH para melhorar o desempenho da
flotacdo e atingir as especificagdes industriais.

Na comparacao entre o amido convencional e o nanoamido em teste de flotacdo em escala
de bancada, observou-se que o amido convencional apresentou os melhores resultados tanto em
recuperagao metalurgica quanto em teor de P>Os, justificando sua aplicacdo consolidada no

processo. Entretanto, mesmo com desempenho inferior, 0 nanoamido surge como alternativa
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promissora, sobretudo por possibilitar o aproveitamento de rejeitos da industria alimenticia,

alinhando-se a praticas mais sustentaveis.
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