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RESUMO

A velocidade de sedimentagdo de particulas finas pode
ser aumentada por meio de agregac¢do por coagulagao,
aglomeragao ou floculagdo. A floculagdao direta de
particulas coloidais ndo é suficiente para aumentar
significativamente a velocidade de sedimentagado, pois o
floco ainda pode ter pequeno tamanho. Portanto, a
desestabilizagdo de sistemas coloidais passa pela
necessidade de uma pré-agregacao. Nesse trabalho
comparou-se a influéncia de uma pré-agregagao, com um
surfatante - dodecilamina (DDA) e com um sal — cloreto

de aluminio (hexa)hidratado (CAH), na floculagdo de
particulas coloidais de dioxido de titdnio com uma
poliacrilamida hidrolisada (PAMH). Os resultados foram
avaliados em termos de turbidez do sobrenadante e
compactacao final do sedimento. A pré-agregacdo, com
um eletrdlito  ou um surfatante, melhora
significativamente a floculagdo com PAMH. A DDA
proporciona a formagdo de pré-agregados maiores,
menor turbidez do sobrenadante e sedimentos mais
compactos, quando comparado com o AlCl3.6H,0.

PALAVRAS-CHAVE: pré-agregacao, compactacdo do sedimento, floculagdo, coagulagdo, poliacrilamida.

DESTABILIZATION OF A COLLOIDAL SUSPENSION OF TITANIUM DIOXIDE

ABSTRACT

The sedimentation rate can be increased by the
processes of aggregation (coagulation, agglomeration, or
flocculation). The direct flocculation of colloidal particles
is not sufficient for the destabilization of a colloidal
suspension. Due to the very small size of the colloids, the
flocs can remain with very slow sedimentation rate.
Therefore, a previous step of aggregation is necessary for
an efficient flocculation. In this study it was compared the
influence of pre-aggregation, with a  surfactant -
dodecylamine (DDA) and a multivalent salt -

hexahydrated aluminum chloride (HAC) in the
flocculation of colloidal particles of titanium dioxide with
a hydrolyzed polyacrylamide (PAMH). The results were
evaluated in terms of turbidity of the supernatant and
final compaction of the sediment. The pre-aggregation
significantly improves the flocculation with PAMH. The
pre-treatment with DDA produces largest flocs, low
turbidity overflow, and more compacted sediment,
compared to the pre-treatment with HAC.

KEYWORDS: pre-aggregation, compaction of sediment, flocculation, coagulation, polyacrylamide.
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1 INTRODUCAO

O retorno de particulas coloidais na dgua de reuso das usinas de beneficiamento de
minérios acarreta uma série de problemas na flotacdo, como: o aumento do consumo de reagentes
(CHANDER, 1978; BALTAR, 1980), a contaminacdo do concentrado pelo arraste de particulas
hidrofilicas (AKTAS et al., 2008; WANG et al., 2015), o recobrimento de particulas grossas (“slime
coating”) pelos finos (FENG et al., 2012), dentre outros fatores. Todos esses problemas podem ser
reduzidos com uma maior eficiéncia do processo de agregacdo dos finos na etapa de
espessamento.

A agregacdo é um processo fisico-quimico que desestabiliza a suspensao, facilitando a
separacdo sélido-liquido. Na coagulacdo as forcas superficiais de natureza atrativa superam as de
natureza repulsiva, originando um “coagulo”. Na floculacdo a agregacao ocorre por meio do uso
de polimeros de alto peso molecular, denominados floculantes, cujas moléculas adsorvem-se de
forma simultdnea na superficie de vdérias particulas originando um “floco” (BALTAR, 2010). Na
industria mineral a floculagdo é feita com poliacrilamidas neutras ou anionicas (hidrolisada) com
massa molar entre 10° e 10’ g.mol? (MOODY, 1992). A floculacdo de particulas coloidais, no
entanto, muitas vezes ndo resulta em uma sedimentacdo eficiente ja que, devido ao pequeno
tamanho das particulas, o floco continua com baixa velocidade de sedimentacdo. Nesses casos, ha
a necessidade de agregacdo prévia (BALTAR, 1997).

Este trabalho teve por objetivo estudar a influéncia da pré-agregacdo dos finos e, além
disso, da natureza do pré-agregado formado, na eficiéncia da floculacdo de particulas coloidais de
dioxido de titanio (TiO2) com uma poliacrilamida anidnica parcialmente hidrolisada (PAMH).

2 MATERIAIS E METODO

Utilizou-se uma amostra de didxido de titanio coloidal (TiO;), comercialmente conhecido
como Hombitan Anatase (Figura 1), fabricado pela Sachtleben Chemie GmbH®. Usou-se uma
dodecilamina (DDA), fornecida pela SIGMA-ALDRICH; um cloreto de aluminio hexa-hidratado
(CAH), da REAGEN; uma poliacrilamida parcialmente hidrolisada (PAMH), produzida pela KEMIRA-
CYTEC. Como reguladores de pH, foram usadas solu¢des de hidréxido de sédio (NaOH) ou acido
cloridrico (HCI), produzidos pela MERCK.

O condicionamento dos reagentes foi feito em um agitador EUROSTAR, digital, modelo lka
Werke; usou-se um granulémetro a laser modelo Mastersizer 2000 da MALVERN; um sistema ESA-
9800 da MATEC, para a determinacdao de potencial zeta e um turbidimetro, modelo B250, da
MICRONAL.

Os testes de sedimentag¢ao foram realizados em provetas de 250 mL, adaptadas com duas
saidas laterais para a retirada de amostra a 3/5 e 4/5 da altura (da base ao topo). Foram avaliadas,
em todos os testes, a variacdo de turbidez do sobrenadante em amostras coletadas durante a
sedimentacdo, no intervalo de 30 a 180 segundos, e a altura de compactacdo do sedimento
formado apds 72h de repouso.
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Os testes de floculacdo foram realizados para a polpa de TiO3, jd com as particulas pré-
agregadas com o eletrdlito cloreto de aluminio hexa-hidratado (CAH) ou com o surfatante
dodecilamina (DDA).

Figura 1 - Amostra de didxido de titanio, Hombitan Anatase, produzido pela Sachtleben Chemie GmbH.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Caracteristicas da amostra

As particulas de didxido de titanio (TiO;) apresentam granulometria média (dso) de 0,613
um e area superficial de 1,18 x 10* m?/kg, caracterizando-se, portanto, como uma amostra de
tamanho coloidal (HUGHES, 1981). Segundo o fabricante, a amostra apresenta pureza acima de
99,0% e, por isso, ndo houve necessidade da realizacdo de uma etapa de purificagdo. O didxido de
titanio forma uma suspensdo estavel em agua destilada. Apds 30 dias de repouso a suspensdo
com concentragdo de sdlidos de 24 g/L manteve-se estavel (sem sedimentagdo) em pH 7 (Figura
2).

-

Inicio da decantaciio Decantacfio apos 30 dias

Figura 2 - Suspensdo da amostra de anatdsio, em agua destilada, apds 30 dias de repouso.
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3.2 Floculagao

O aumento da concentracdo de PAMH na suspensdo de TiO, ndo é suficiente para
proporcionar uma sedimentacdao perceptivel ou uma reducdo significativa na turbidez do
sobrenadante. Uma floculacdo eficiente so foi possivel com o tratamento prévio da suspensdo com
o eletrdlito (AICI3.6H20) ou com surfatante (DDA). Os resultados apresentados na Figura 3 mostram
gue, sem a pré-agregacdo, a turbidez minima ficou em torno de 100.000 NTU e que uma
significativa reducdo da turbidez foi obtida com ambos os desestabilizantes. A pré-agregacao com
a DDA (10*M), sem a adic3o do floculante, reduziu a turbidez para valores em torno de 2.500 NTU.
Uma posterior reducdo para valores inferiores a 500 NTU foi conseguida com a adicdo do
floculante. O aumento da concentracdo do DDA (5 x 10°3M) elevou o nivel de turbidez da polpa.
Isso, provavelmente, aconteceu devido ao inicio de um processo de pré-hemimicelizacdo, que
resultou em uma reducdo do tamanho do agregado. Na adsor¢ao do floculante no pré-agregado
formado por acdo do CAH, prevalecem as ligacGes de hidrogénio. Ja na adsorcdo aos agregados
hidrofébicos formados pela DDA, ha uma forte participacdo das intera¢des hidrofdbicas entre as
cadeias hidrocarboénicas do polimero e do surfatante.
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Figura 3 - Influéncia da concentragdo da PAMH na turbidez da suspensao de TiO,, apds 30 segundos de repouso,
em fungao do tratamento prévio da amostra.

A floculagdo apds a pré-agregacdao com a DDA produz um sedimento mais compactado,
guando comparado com o sedimento obtido apds a pré-agregacdo com o CAH, em todas as
concentragdes de PAMH testadas (Figura 4). Isso também foi observado por Baltar e Oliveira (1998)
com uma suspensdo de silica coloidal e, provavelmente, se deve a presenca de moléculas
hidrofdbicas, no interior dos flocos, que promovem a expulsao da agua retida, o que favorece a
compactacdo do sedimento. A maior compactacdo é observada quando a pré-agregacao é feita
com DDA na concentracdo de 103M, que corresponde a uma superficie préxima do ponto
isoelétrico. A Tabela 1 apresenta o tamanho médio (dso) dos agregados formados na presenca de
PAMH em diferentes situa¢des. Pode-se observar que, sem a pré-agregacao, o tamanho do floco
formado (0,913 um) é apenas 50% maior do que o tamanho médio das particulas individuais.
Quando a floculag3o é precedida de agregacdo com DDA (103M), no entanto, o tamanho médio
do floco chega a 414,7 um (691 vezes maior do que o tamanho médio das particulas coloidais). Os
resultados ndo deixam duvidas com relacdo a necessidade de uma agregacao prévia a floculacao.
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Figure 4 - Influéncia da concentracdo do floculante na altura final do sedimento apds 72 horas.

Tabela 1: Diametro médio (dso) dos flocos obtidos em fungdo do tratamento prévio.

Concentracdo de | Concentracdo de AICI;.6H,0O | Concentracdo de DDA
PAMH (ppm) (x 107 M) (x 103M) dso (um)
0 - - 0,6
10 - - 0,9
10 - 1,0 414,7
10 - 5,0 19,1
10 0,5 - 97,9

4 CONCLUSAO

A floculagdo apenas com a PAMH resulta em agregados que ndo tém tamanho suficiente
para uma sedimentacdo eficiente. Por isso, a turbidez permanece alta. A desestabilizagdo do
sistema exige uma agregacao prévia das particulas coloidais. A melhor redugdo de turbidez é
conseguida apds uma pré-agregacdo com DDA (103M), e posterior floculagdo com PAMH (10 ppm).
A partir dessa concentracdo de DDA a turbidez volta a subir. Isso é atribuido a formacao de
hemimicelas, ou seja, a reorientacdo das moléculas do surfatante na superficie das particulas,
impedindo o crescimento do agregado. A adicdo de ions Al** provoca a compressdo da dupla
camada elétrica e o consequente abaixamento do potencial zeta das particulas para valores
préximos ao ponto isoelétrico (pie), de modo a favorecer a formacao de pré-agregados. Em ambos
os casos, formam-se flocos grandes que sedimentam com facilidade. No entanto, a interagao
PAMH-DDA resulta em menor turbidez e maior compactac¢ao do sedimento. A maior compactacao
obtida com a DDA é atribuida a expulsdo da dgua retida no floco. Considera-se que os resultados
obtidos com a suspensado de didxido de titanio possam ser estendidos para outros sistemas.
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