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Mineracao

Flotacao direta de minério de
ferro com oleato de sodio

(Iron ore direct flotation with sodium oleate)

Resumo

O objetivo desse trabalho foi estudar a possibilidade de concentragdo de
minério de ferro por flotagdo direta, usando oleato de sddio como coletor dos
minerais de ferro e o metassilicato de sédio como depressor da ganga silicosa.
Apods a caracterizagao das amostras minerais e do minério, foram feitos estudos
fundamentais, que englobaram a determinacdo do potencial zeta dos minerais he-
matita e quartzo, cujos valores de PIE ocorreram em pH 7.5 e 1,8, respectivamente.
Os ensaios de microflotagdo, em tubo de Hallimond modificado, determinaram as
condig¢des de maior flotabilidade da hematita, 50 mg/L de oleato de sddio em pH 7,
e do quartzo, 70 mg/L de oleato de sddio em pH 9. Os ensaios de microflotagao,
ainda mostraram que o metassilicato de sodio foi mais efetivo na depressdo da
hematita que na depressdo do quartzo. Os ensaios de flotacdo em bancada confir-
maram esse comportamento, ou seja, o metassilicato de sédio ndo propicia separa-
¢do seletiva entre a hematita e o quartzo durante a flotagdo. O melhor concentrado
fornecido pela flotagao direta da amostra de minério de ferro, cujos teores de Fe e
SiO, eram, respectivamente, de 35,34 € 48,02%, foi obtido usando-se dosagens de
600 g/t de metassilicato de s6dio e 1200 g/t de oleato de sddio: recuperagido meta-
largica de Fe de 88%, teor de Fe de 58,1% e teor de SiO, de 14,4%.

Palavras - chave: Flotagao direta, minério de ferro, oleato de sddio, metassilicato de
sodio.

Abstract

The goal of this paper was to study the possibility of concentrating iron ore
by direct flotation with sodium oleate as a collector of iron minerals and a water
glass as a depressant of the siliceous gangue. Following characterization studies
of minerals and iron ore samples, fundamental studies with mineral samples of
hematite and quartz were performed: zeta potential determinations and
microflotation tests in a modified Hallimond tube. The isoelectric points of hematite
and quartz were determined at pH = 7.5 and 1.8, respectively. The highest hematite
floatability was achieved at 50 mg/L sodium oleate dosage, at pH = 7, and of
quartz at 70 mg/L sodium oleate dosage, at pH = 9. It was observed from
microflotation tests that the water glass was more effective in depressing hematite
than quartz. The batch flotation tests confirmed the results of the microflotation
tests. It means that the water glass is not conducive to selective flotation
separation between hematite and quartz. The best results obtained with the iron
ore sample (33.34% Fe and 48.02% SiO, contents) were: an Fe metallurgical
recovery of 88%, and Fe and SiO, concentrate grades of 58.08% and 14.4%,
respectively, achieved with 600 g/t water glass and 1200 g/t sodium oleate.

Keywords: Direct flotation, iron ore, sodium oleate, water glass.
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1. Introducao

A exaustdo de depositos de minéri-
os de ferro de altos teores torna neces-
saria a utilizagdo de métodos de concen-
tracdo para obtencdo de produtos que
atendam as especificacdes da indastria
siderurgica, principal consumidora de
concentrados de minério de ferro, cujos
teores minimos de Fe sdo da ordem de
64%. Dependendo da distribui¢do gra-
nulométrica e do teor do minério, indus-
trialmente sdo utilizados, com sucesso,
trés métodos de concentragdo, que es-
tao citados na ordem crescente de com-
plexidade e custos: concentrag@o gravi-
tica, concentragdo magnética e flotagao
reversa.

Segundo Numela e Iwasaki (1986),
a flota¢do de minério de ferro € utilizada
com as seguintes finalidades:

i) Concentragdo de minérios de ferro
ndo magnéticos pela flotacao da sili-
ca (flotagdo reversa) ou da hematita
(flotagao direta).

i) Remogao dasilica abaixo de 0,044mm
dos concentrados magnéticos.

i) Preparacdo de superconcentrados
para redugdo direta.

iv) Redugdo do nivel de impurezas, além
da silica, como o sddio, o fosforo e o
enxofre.

Houot (1982) descreve as possiveis
rotas de flotagdo direta de minérios de
ferro e cita o uso de oleato como coletor
dos minerais de ferro. O oleato de sodio
adsorve-se quimicamente na superficie
dos oximinerais, que sdo coletados na
espuma de flotagdo. Essa adsorc¢do qui-
mica se da pela formacdo de ligagdes
quimicas covalentes entre a superficie
da hematita e o anion coletor. Peck et al.
(19606), citados por Quast (1999), confir-
maram a formagao dessas ligagdes com
estudos de espectroscopia no infraver-
melho, mostrando o aparecimento de um
novo composto quimico, o oleato férri-
co, caracterizado pelo aparecimento de
uma banda de absor¢@o na regido de
1565 cm!. Segundo Quast (1999), a maxi-
ma adsor¢do de acido oleico sobre he-
matita ocorre no pH coincidente com o
PIE (ponto isoelétrico) do mineral, sen-

do que, em pH’s mais alcalinos, predo-
mina a competigdo entre os ions oleato e
hidroxil pelos sitios ativos presentes na
superficie da hematita. Como depressor
da ganga silicatada, Rao (2004) cita o si-
licato de sdédio. As espécies altamente
hidrofilicas formadas pela dissolu¢ao do
silicato de sodio em agua sdo responsa-
veis pelo aumento da hidrofilicidade do
mineral e, conseqilientemente, pela de-
pressdo da ganga silicatada.

Vieira (1994) estudou a viabilidade
técnica de concentragdo de um itabirito
com 46% de Fe, usando flotacdo direta
em escala de bancada com oleato de so-
dio como coletor dos 6xidos de ferro e
silicato de s6dio como depressor da gan-
ga silicatada. As varidveis estudadas
foram: pH de flotagdo, dosagem de cole-
tor e dosagem de depressor. O pH de
maior recuperacdo foi 7 e a dosagem de
oleato de sodio foi de 30 g/t, na auséncia
de silicato de sodio. O concentrado ob-
tido nessas condigdes apresentou os se-
guintes teores: 65,5% de Fe, 4,7% de SiO,
e recuperacdo metalurgica de 78,46%.

Nesse trabalho, sdo apresentados
os resultados de estudos de flotagdo di-
reta de minério de ferro. Em uma primeira
fase, foram efetuados estudos funda-
mentais, que consistiram do levantamen-
to das curvas de potencial zeta da hema-
tita e do quartzo, ambos condicionados
com agua destilada em valores de pH va-
riando de 2 a 12, de ensaios de microflo-
tagdo dos minerais puros hematita e
quartzo, condicionados com o coletor
oleato de sodio e com o depressor me-
tassilicato de sodio, seguido de condici-
onamento com o coletor oleato de sddio
e, finalmente, ensaios em escala de ban-
cada com uma amostra de minério consi-
derada de “baixo teor de ferro”.

2. Materiais e métodos

A caracterizagdo das amostras de
minerais puras (hematita e quartzo) con-
sistiu de analise quimica, efetuada por
espectrometria de emissdo atomica com
fonte plasma (Spectro/Modelo - Ciros
CCD) do DEGEO/UFOP e por método
gravimétrico para determinagdo do teor
de SiO,.

A determinagao da distribui¢ao gra-
nulométrica do minério foi efetuada por
peneiramento a imido. Posteriormente,
apos agrupamento adequado das fra-
¢Oes granulométricas, efetuaram-se ana-
lise mineraldgica por difratometria de
raios X, usando o difratometro RIGAKU/
série D/Max-B do DEGEO/UFOP, e ana-
lise quimica por fluorescéncia de raios
X, usando o espectrometroRIGAKU/mo-
delo 3550 da Vale.

A determinagdo das curvas de
potencial zeta das amostras minerais
puras, condicionadas em agua destila-
da, foi efetuada em Zetasizer Nano Z -
Malvern.

Foram usados acido oleico saponi-
ficado com hidroxido de sédio (solugao
a 1% p/v) e solucdo a 5% p/v de metassi-
licato de sodio, ambos da Cromoline-
Quimica Fina. Os ajustes dos valores de
pH foram efetuados por solugdes de hi-
droxido de sodio e acido cloridrico em
concentragdes adequadas ao pH do en-
saio.

Os ensaios de microflotagdo foram
efetuados em tubo de Hallimond modifi-
cado usando 1 grama de mineral puro
(faixa granulométrica entre 106 e 45 um)
e vazdo de 60 mL/min de nitrogénio in-
dustrial. Os tempos de condicionamen-
to dos minerais com cada reagente fo-
ram de 4 minutos, para a hematita com
oleato de sodio, e de 6 minutos com me-
tassilicato de sdédio. Para o quartzo, o
tempo foi de 6 minutos de condiciona-
mento com oleato de sddio e de 6 minu-
tos com metassilicato de sodio. As vari-
aveis estudadas foram o pH e a dosa-
gem de oleato de sodio. Apds a determi-
na¢do das melhores condi¢des de flota-
bilidade dos minerais hematita e quartzo
(pH e dosagem de coletor), esses valo-
res foram fixados e procedeu-se o estu-
do da dosagem do depressor metassili-
cato de sodio.

A metodologia para determinacao
das curvas de potencial zeta, prepara-
¢do dos reagentes e ensaios de micro-
flotagao foi descrita em detalhes por
Lopes (2009).

Para os ensaios de flotagdo em es-
cala de bancada, fixaram-se o valor de
pH em 7, determinado, previamente, nos
ensaios de microflotagdo, e a rotagdo da
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célula de flotagdo em 1200 RPM. Os en-
saios foram planejados e executados atra-
vés das técnicas de planejamento fatori-
al de experimentos, com réplica. Foram
estudadas trés variaveis em dois niveis:
dosagem de metassilicato de sddio (A),
dosagem de oleato de sodio (B) e por-
centagem de solidos (C). As variaveis
respostas analisadas foram recuperagio
metalurgica de Fe (X), teores de Fe (Y) e
SiO, (Z) no concentrado. Na Tabela 1,
estdo apresentadas as variaveis estuda-
das com suas respectivas codificagdes
e niveis testados.

3. Resultados e
Discussao

3.1 Caracterizagao das
amostras minerais e do
minério

Na Tabela 2, estdo apresentadas as
composicdes quimicas das amostras mi-
nerais puras, hematita e quartzo. A amos-
tra de hematita apresenta, como princi-
pais impurezas, SiO, (0,73%) e ALO,
(0,49%) e goethita (PPC de 0,31%). No
caso da amostra de quartzo, observa-se

que as maiores impurezas sdo Al O,
(0,22%) e Ca0 (0,20%).

Na Tabela 3, esta apresentada a
composi¢do mineralogica por faixa gra-
nulométrica da amostra de minério de
ferro, usada nos ensaios de flotagdo em
escala de bancada. Como pode ser ob-
servado, foram identificados os minerais
goethita, caulinita e muscovita somente
na fragdo granulométrica abaixo de 38 pm.

A composi¢do granuloquimica do
minério de ferro esta apresentada na Ta-
bela 4. Observa-se que os teores globais
de Fe e SiO, do minério sdo de 35,34 ¢ 48,
02%, respectivamente. Nota-se, ainda,
que os maiores teores de Fe sdo obser-
vados nas fragdes mais finas do minério
€ um comportamento inverso ¢ observa-
do no que diz respeito aos teores de SiO,.
A maior perda por calcinacao (PPC) foi
observada na frag@o abaixo de 38 um e
esta relacionada a presenca dos filossili-
catos identificados nessa faixa (caulin-
ta, goethita e muscovita).

Tabela 1 - Planejamento fatorial de experimentos 2° para os ensaios de flotagdo em

bancada.
Nivel
Reagente Codificacao - N
Metassilicato de sodio (g/t) (A) 600 1200
Oleato de sédio (g/t) (B) 600 1200
% solidos (C) 30 60
Tabela 2 - Composig&o quimica das amostras minerais.
Hematita Quartzo
Oxido/elemento Teor (%) Oxido Teor (%)
Ferro total 68,68 SiO, 99,00
FeO 0,22 Al,O4 0,2218
SiO, 0,73 Cao 0,2013
Al,O4 0,4957 Fe,0, 0,0494
P,0s 0,0366 K;O 0,0377
MnO 0,1369 MgO 0,0348
Ca0 0,0464 MnO -
TiO, 0,0484 Na,O 0,0249
PPC 0,31 TiO, 0,0035

3.2 Estudos fundamentais

Na Figura 1, estdo apresentadas as
curvas de potencial zeta da hematita e
do quartzo, condicionados com agua
destilada. Como pode ser observado, os
valores de potencial zeta do quartzo sdo
bem mais negativos do que os valores
de potencial zeta da hematita. O ponto
isoelétrico (PIE) do quartzo ocorre em pH
1,8 (concordante com o valor da literatu-
ra) ¢ o da hematita, em pH 7,5. A diferen-
¢a observada entre os valores obtidos,
experimentalmente, e os da literatura en-
contrados por Fuerstenau (1976), para a
hematita (5,6 e 6,7) é atribuida as diferen-
cas mineralogicas entre as amostras ana-
lisadas, equipamento e a aquelas das im-
purezas.

Nas Figuras 2 e 3, estdo apresenta-
das as curvas de flotabilidade da hema-
tita e do quartzo em fung@o da dosagem
de oleato de sodio e do pH. A maior flo-
tabilidade da hematita foi observada em
pH 7 e usando 50 mg/L de oleato de s6-
dio. Vieira (1994) também cita o pH 7 como
sendo o de maior flotabilidade em ensai-
os de flotagdo em bancada com uma
amostra de itabirito. Em pH’s acima de 9,
os ions oleato e hidroxila presentes na
solug@o concorrem entre si pelos sitios
superficiais da hematita, provocando
uma queda brusca na flotabilidade, con-
forme pode ser observado na Figura 2.

No caso do quartzo, a dosagem de
oleato de sodio, que conduziu a maior flo-
tabilidade (95%), foi de 70 mg/L em pH 9.
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Tabela 3 - Composigado mineraldgica do minério de ferro por faixa granulométrica.

] Minerais identificados
Faixa %
granul. Sim;Ies Hematita Goethita Quartzo Caulinita Moscovita
m
H (Fe,0,) (FeOOH) (SiOy) (Al,Si,05(0H), | (KA, (Si;Al)04o(0OH,F),)
104 34,9 X - X - -
-30 27,9 X - X - -
-36 20,9 X - X - -
-38 16,3 X X X X X
Tabela 4 - Analise granuloquimica da amostra de minério de ferro.
Tamanho s Teores (%) Distribuigao (%)
0
(bm) Fe |Si0,| P |ALO;| Mn | TiO, | cao | mMgo | PPC | Fe | sio,
105 349 |29,78] 57,3 | 0,01 0,24 | 0,02 | 0,029 | 0,007 | 0,036 | 0,22 30,0 40,78
-31 279 |[32,12| 53,8 | 0,01 0,33 | 0,02 | 0,032 10,012 | 0,028 | 0,31 25,9 30,61
-36 20,9 (37,98 445 | 0,02 | 0,74 | 0,07 | 0,042 | 0,025 | 0,111 | 0,53 22,9 18,97
-38 16,3 | 45191 29,04 | 0,04 | 3,66 | 0,10 | 0,053 | 0,075 | 0,255 | 1,92 21,3 9,65
Total recalculado | 35,34 | 48,02 0,02 | 0,95 | 0,04 | 0,040 | 0,02 | 0,080 | 0,61 100,0 | 100,0
Comparando-se as Figuras 2 e 3,
observa-se que ha maior afinidade entre
. . —+—HEMATITA —=—QUARTZO
o ion oleato e a superficie da hematita, 60
evidenciada pela alta flotabilidade des- ./‘\,_k
se mineral na presenga de menores con- 40
centragdes de oleato. Essa maior flotabi- — 20
lidade da hematita em relac@o ao quartzo E
¢ da ordem de 40% quando sdo usados g 0
50 mg/L de oleato de sodio em pH 7, ou E 30
seja, ndo € possivel a separacdo seletiva %
entre os dois minerais somente com o § -40
uso de oleato de sodio, fazendo-se ne- & 0
cessario o emprego de depressor.
Pela analise das curvas de potenci- 80
al zeta apresentadas na Figura 1 e das 100

curvas de flotabilidade da hematita e
quartzo apresentadas nas Figuras 2 e 3,
observa-se que houve adsor¢ao do olea-
to sobre a superficie do quartzo em

pH

Figura 1 - Potencial zeta da hematita e quartzo condicionados em agua destilada.
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pH 9, evidenciada pela reversao do po-
tencial zeta, primeira premissa para justi-
ficar a ocorréncia de adsorgdo quimica.
Em pH 7, a hematita apresenta carga su-
perficial ligeiramente positiva, propician-
do a atragdo eletrostatica entre seus siti-
os e o ion oleato carregado negativa-
mente. Peck et al. (1966), citados por
Quast (1999), comprovaram que a adsor-
¢do do oleato sobre a superficie da he-
matita € quimica, atestada pelo apareci-
mento de uma banda de absor¢do no
espectro infravermelho da hematita con-
dicionada com oleato de s6dio na regiao
de 1565 cm™ atribuida a formagdo do
“composto quimico” oleato férrico. Esse
fato ¢ comprovado pela reversio do po-
tencial zeta da hematita em pH acima de
7, quando a superficie da hematita tor-
na-se carregada negativamente devido
a adsor¢do quimica do ion oleato.

Comparando-se as Figuras 4 e 5,
verifica-se que o metassilicato de sodio
foi mais efetivo na depressdo da hemati-
ta: 0,7% de flotabilidade da hematita con-
tra 16% de flotabilidade para o quartzo
usando 20 g/L de metassilicato de s6dio
em ambos os casos. Portanto o metassi-
licato de sodio ndo € um depressor sele-
tivo no sistema hematita/quartzo quan-
do o oleato de sddio € usado como cole-
tor.

3.3 Ensaios de flotagdo em
escala de bancada

Lopes (2009) construiu os algorit-
mos de Yates para analisar os resultados
provenientes do primeiro planejamento
de experimentos. As equagdes encon-
tradas ilustram a influéncia das variaveis
estudadas (dosagem de metassilicato de
sodio - A, dosagem de oleato de sodio -
B e porcentagem de sélido - C) sobre as
variaveis respostas analisadas (recupe-
ragdo metaltirgica - X, teor de Fe no con-
centrado - Y e teor de SiO,- Z) no con-
centrado. As equagdes sdo mostradas a
seguir.

100
—~380
s
3 60
: \\ X
i}
2 40
©
§ / \'\/-.\
} * \0/4
0 T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14
+—5mg/L =— 10 mg/L pH
420 mg/L <50 mg/L

Figura 2 - Influéncia da dosagem de oleato de sddio sobre a flotabilidade da hematita
em fungado do pH.

100
é 80
(]
K
o 60
=
8
k] 40
[T
20 \; 74 \:>4_./.
0 T T T T .
0 2 4 6 8 10 12 14
——5mg/L =— 10 mg/L pH
420 mg/L ——70mg/L

Figura 3 - Relagdo entre a dosagem de oleato de sodio e a flotabilidade do quartzo em
fungdo do pH.

S
=]
)

Flotabilidade (%)
N
o

0 5 10 15 20 25
Dosagem de metassilicato de sodio (g/L)

Figura 4 - Efeito da adicdo de metassilicato de sédio sobre a flotabilidade da hematita
em pH 7 para dosagem de oleato de sédio de 50 mg/L.
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80
0. 58
[
-]
©
]
= 40
)
© 29
S
o 22
W 20
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0 ‘ ‘ ‘ )
0 5 10 15 20 25
Dosagem de silicato de sédio (g/L)

Figura 5 - Influéncia da adi¢cdo de metassilicato de sdédio sobre a flotabilidade do
quartzo em pH 9 e dosagem de oleato de sédio de 70 mg/L.

X=41,94+87,05A-6,16B+0,20C 01)
Y =23,58+52,42A+0,81B+2,99AB+ 2,01AC 02)
72=1522+2243A-421AB-294AC (03)

Observa-se que as trés variaveis estudadas tém efeito sobre as trés variaveis
respostas de interesse. Apos a analise grafica efetuada por Lopes (2009), foram
fixadas a fragdo de sélidos da polpa em 60% (C) e a dosagem de metassilicato de
sodio em 600 g/t (A). O segundo planejamento de experimentos foi executado vari-
ando-se apenas a dosagem de oleato de sodio, ilustrado na Figura 6.

Como pode ser observado na Figu-
ra 6, a maior recuperagdo metaltrgica de
Fe foi de 88%. Os teores de Fe ¢ SiO, no
concentrado foram de, respectivamente,
58,08 e 14,4%, porcentagens fornecidas
pela flotagao direta usando 600 g/t de
metassilicato de sodio, 1200 g/t de olea-
to de sddio e polpa com 60% de solidos.
Esses valores sao piores do que aqueles
obtidos por Vieira (1994): recuperacéo
metaltrgica de Fe de 78,46%, teor de Fe
de 65,5 % e de SiO, de 4,7% no concen-
trado. No entanto, ha de salientar que o
minério tratado por Vieira era bitolado e
com teor de Fe cerca de 10% maior que o
teor de Fe da amostra estudada nesse
trabalho e que esses valores foram obti-
dos usando somente oleato de sodio
(30 g/t).

De uma maneira geral, pode-se afir-
mar que os elevados teores de SiO, obti-
dos no concentrado da flotagdo direta
da amostra de minério de ferro, usando
metassilicato de sddio como “depressor”
e oleato de sddio como coletor, estdo
perfeitamente coerentes com os resulta-
dos obtidos na microflotacido das amos-
tras minerais puras, ou seja, o metassili-

100

90

30 _,/A——/_/

. 28

70

60
'\74
50

Teor de Fe (%)/

40 /
30

(%) ealis ap 109)

Recuperagao Metalurgica de Fe (%)

—a—Teor de Fe (%) 300
—A—Recuperagao Metalurgica
—o—Teor de silica (%)

600 900

Dosagem de oleato de sédio (g/t)

-+ 16
20

113
10
0+ ' ' + 10

1200

1500

Figura 6 - Influéncia da dosagem de oleato de sddio sobre a recuperagéo metalurgica de Fe, teor de Fe e SiO, no concentrado da
flotagéo direta usando oleato de sédio como coletor, polpa com 60% de sélidos e 600 g/t de metassilicato de sédio como depressor.
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cato mostrou maior afinidade pela hema-
tita do que pelo quartzo (Figuras 4 ¢ 5).
Logo, a baixa seletividade alcangada na
flotagdo direta de minério de ferro, usan-
do metassilicato de sodio e oleato de
sodio, ndo esta relacionada com existén-
cia de lamas presentes nas amostras.

4. Conclusoes

O ponto isoelétrico (PIE) da hema-
tita ocorreu em pH 7,5 e o do quartzo, em
pH 1,8.

Os valores de pH de maior flotabili-
dade da hematita e do quartzo, usando
oleato de soédio como coletor, foram, res-
pectivamente, 7 ¢ 9, determinados nos
ensaios de microflotagao.

Os ensaios de microflotagdo usan-
do metassilicato de sodio como depres-
sor mostraram que tanto quartzo quanto
hematita foram deprimidos e que a de-
pressao da hematita foi maior.

Os ensaios de flotacdo em bancada
confirmaram os resultados obtidos nos

ensaios de microflotacdo, ou seja, o metassilicato de sddio nio propicia separagdo
seletiva entre o quartzo e a hematita. Por essa razdo, o melhor concentrado obtido
continha teor de Fe de 58,1% e teor de SiO, de 14,4%, para uma recuperagio metalir-
gica de Fe de 88%.
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