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A agua reciclada proveniente das bacias de rejeitos, dos espessadores, das operagdes de filtragem empregadas
nas usinas de concentracdo, pode reduzir de forma significativa, a necessidade de agua nova ou a adi¢do de
reagentes nos processos de flotagdo. Neste trabalho foi realizada a avaliagdo do potencial de recirculagéo da
agua visando reduzir o consumo de coletor catiénico na flotagéo, identificando a influéncia do acimulo de amina
e dos ions dissociados em solugdo na recuperag@o metaldrgica e no teor no concentrado de minério de ferro.
Ao longo dos ciclos foi observado um ganho percentual de recuperagdo de Fe na hematita, partindo de 76,06%
no primeiro ciclo, chegando a 87,00% no sexto ciclo. O teor de SiO,, por sua vez, apresentou variagdes ao longo
dos ciclos, atingindo uma concentragdo mais elevada no quinto ciclo (7,50%) e um valor médio de 3,98% ao final
dos 6 ciclos. O monitoramento da concentra¢do de amina residual indicou que ocorreu um actimulo ao longo dos
ciclos de flotagdo, podendo ser reaproveitada nos ciclos subsequentes. Esse resultado nos direciona a uma

reducdo potencial no consumo do coletor, gerando uma economia no processo, sem prejudicar sua eficiéncia.

Palavras-chave: coletor catidnico; flotagdo reversa; reliso de agua de processo.

Abstract

The recycled water from tailings ponds, thickeners, and filtration operations used in concentration plants can
significantly reduce the need for fresh water or the addition of reagents in flotation processes. In this study, the
potential for water recirculation was evaluated to decrease the consumption of cationic collector in flotation,
identifying the influence of amine accumulation and dissociated ions in solution on metallurgical recovery and iron
ore concentrate grade. Over the cycles, a percentage gain in Fe recovery in hematite was observed, starting from
76,06% in the first cycle and reaching 87,00% in the sixth cycle. The SiO2 content, on the other hand, varied over
the cycles, reaching a higher concentration in the fifth cycle (7,50%) and an average value of 3,98% at the end of
the 6 cycles. Monitoring of residual amine concentration indicated an accumulation over the flotation cycles,
suggesting potential reuse in subsequent cycles. This result points to a potential reduction in collector

consumption, leading to process cost savings without compromising efficiency.

Keywords: cationic collector; reverse flotation; reuse of process water.
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1. Introdugao

A agua doce, um recurso inestimavel, ¢ finita e possui grande valor econdmico. Na América Latina, o estresse
hidrico gera conflitos devido a competi¢o por recursos limitados, agravados por regulagéo deficiente e falta de
investimento. Apesar disso, muitas empresas e indUstrias tém estudado seus processos focando cada vez mais

na sustentabilidade.

Nesse sentido, algumas mineradoras, por exemplo, ja estudam recuperar e reutilizar as dguas oriundas dos seus
processos para minimizar 0s custos operacionais e diminuir a quantidade de rejeitos descartados no meio
ambiente. A agua reciclada proveniente das bacias de rejeitos, dos espessadores, das operagdes de filtragem
empregadas nas usinas de concentragdo, pode reduzir de forma significativa, a necessidade de agua nova nos
processos de flotacdo (LUZ; SAMPAIO; FRANCA, 2010).

O método de flotago catidnica reversa € um processo de beneficiamento de minério de ferro altamente eficiente
no mercado brasileiro (LIANG; ZHAO; LIU; DU et al., 2021). Nesse método, a eteramina parcialmente
neutralizada € comumente usada como coletora de quartzo, enquanto o amido atua como depressor dos
6xidos/hidréxidos de ferro. Apds o processo de flotagéo, a agua resultante pode conter residuos do coletor, do

depressor e ainda ions dissociados na fase aquosa da flotagao.

De acordo com Batisteli e Peres (2008), no circuito de flotagéo industrial da Samarco, a maior parte da amina
adicionada é descartada em rejeitos, absorvida pelas particulas de quartzo ou permanece na fase aquosa na
forma i6nica/molecular. Em experimentos de flotagcdo em escala de bancada realizados pelos autores, com a
amina residual da agua do circuito industrial, como unica fonte de coletor, demonstrou que os concentrados
finais de minério de ferro continham teores de silica inversamente proporcionais a quantidade de amina presente
no circuito. Os pesquisadores entdo concluiram que a amina residual na polpa do rejeito pode ser reutilizada,

desde que sua viabilidade seja avaliada com base na concentragdo residual de amina e na qualidade da agua.

Entretanto, ha a presenga dos cations polivalentes (Ca2*, Al**, Fe3*, Mn2*, Mg?*) que agem como depressores
sobre a flotagdo do quartzo, que estéa relacionado a atragéo eletrostatica destes pelos sitios negativos presentes
na superficie desse mineral, impedindo a adsor¢do da amina pela competi¢do entre as espécies catibnicas
provenientes da hidrélise dos ions positivos polivalentes e da amina protonada pela superficie do quartzo, além
da formacao de ligagdes de hidrogénio entre os grupos NH. com SiOH na superficie do quartzo, e precipitagdo
do reagente na interface sdlido/liquido (CRUZ; GONGCALVES; LELIS; LIMA, 2021).

Neste trabalho foi feita a avaliagdo do potencial de recirculagdo da agua visando reduzir o consumo de coletor
cationico na flotagéo, identificando a influéncia do acumulo de amina e dos ions dissociados em solugéo na

recuperagdo metalurgica e no teor no concentrado de minério de ferro.

2. Objetivos

Investigar a potencial recirculagdo das aguas geradas dos processos de flotagdo reversa de ferro visando a

reducdo do consumo de coletor catidnico e o efeito dos ions deletérios ao processo.

XII Jornada do Programa de Capacitagao Institucional - PCI/CETEM - 5 e 6 de dezembro de 2023 2



3. Materiais e Métodos

3.1. Materiais e Métodos

A amostra de minério de ferro utilizada neste estudo, proveniente do circuito industrial da mina de Conceicao |,
pertencente ao Complexo de Itabira, MG, foi coletada no underflow dos ciclones da unidade de deslamagem.
Uma blendagem foi realizada para a seguinte composicéo: 75% da massa proveniente do fluxo do primeiro
ciclone (UF1-CE-l) e; 25% do segundo, denominado UF2-CE-l. A composi¢do mineraldgica quantitativa da
amostra de minério de ferro deslamada foi obtida a partir dos resultados de Difratometria de Raios-X e dos
calculos de quantificacdo de fases obtidos pelo método de Rietveld. A amostra global consiste em composigéo
mineraldgica da amostra que apresenta 53,9% de hematita, 38,1% de quartzo, 2,4% de talco, 2,4% de pirolusita
e 2,9% de ankerita e 0,3% de chamosita (em teores de dxido 32,1% de SiO-, 66,2% de Fe;0s, 0,35% de CaO,
0,37% de Al0s, 0,28% de MgO, 0,13% de MnO e 0,54% de PPC).

3.2. Reagentes e Preparagao das Solugoes

Para realizagao dos ciclos de flotagao, foram utilizados o coletor acetato de eteramina comercial (Flotigam 7100)
na concentragdo de 1% (m/v), o amido comercial (Flokit 335) gelatinizado a 2% (m/v) (hidrolisado pelo uso de
uma solucéo de 10% (m/v) de hidroxido de sédio na proporcéo 1:4 (m/v)), além dos reagentes hidréxido de sodio

e 4cido acético a 1% (m/v), ambos de grau analitico, como reguladores de pH.

Para a determinagdo da concentragdo de amina em solugdes aquosas, foram utilizados reagentes de grau
analitico: corante de verde bromocresol; biftalato de potassio; cloroférmio e; além de solugdes de hidréxido de
sodio.

A solug&o do eluente catiénico (acido dipinolinico PA - C7HsNOQs, acido nitrico PA - HNOs) foi preparada para a

determinag&o de cétions, pela técnica de cromatografia de ions.

3.3. Ensaios de Flotagdo em Bancada Utilizando a Agua do Reciclo e Completando a Concentragio da

Amina para 120 g/t (make-up).

Os ensaios foram realizados em célula de flotagdo Denver, modelo D12, com controle de vazao de ar, em cuba
de aco inox de 3,0 L. Nesta etapa do estudo, foi avaliado o relso da agua contendo amina residual na
recuperacéo de ferro e remogao de silica. O primeiro ciclo da flotagédo foi realizado com agua destilada e 2,0 kg
de minério de ferro. Ap6s a formag&o da polpa com 900 mL de agua (70% m/m), procedeu-se a adi¢éo de 35 mL
da solugao de amido gelatinizado (dosagem 350 g t), condicionando-0 por 6 minutos. O pH foi entdo ajustado
para 9,8 e 24 mL do coletor foram adicionados para uma dosagem de amina correspondente a 120 g t'. Apos 1
minuto de condicionamento, 700 mL de agua destilada foram adicionados (55% m/m), completando-se o volume
total da cuba. Imediatamente, a célula de flotacdo foi aerada a uma vazio de 3 mL min-'. O tempo de flotagao da
etapa rougher foi de 2 minutos e ap6s este tempo, foi iniciada a etapa de flotagéo cleaner, na mesma célula de

flotagéo, até a completa exaustéo da espuma (entre 4 e 6 minutos).
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Os rejeitos e o concentrado foram filtrados em um sistema de filtragéo a vacuo composto por funil de Blichner,
kitassato e papel de filtro qualitativo da marca Unifil. O material sdlido retido em cada filtragao foi identificado e
levado para a secagem em estufa a 105 °C por 12 h. Apds a secagem, os produtos obtidos foram pesados, para
o calculo da recuperacdo massica, e aliquotas de 5 g dessas amostras foram separadas para a analise quimica
por FRX, a fim de determinar os teores e permitir o calculo das recuperagdes metallrgicas. Este primeiro ciclo
serviu como base de comparagao para os ciclos que se sucederam reutilizando todo o volume de agua coletado,
proveniente do ciclo anterior, simulando uma recirculagao considerando o teor de amina residual, ajustando a

concentragdo de amina na polpa até completar a dosagem adotada de 120 g/t.

3.4. Determinagao Colorimétrica da Concentragio de Amina em Agua de Processo

A concentracdo de amina na agua de recirculagao foi determinada por meio de uma adaptagdo da metodologia
descrita por Monte (1990) e Araujo et al.(2009). A formagao de um composto amarelado resultante da interagéo
entre o corante verde de bromocresol € a eteramina, seguida de extragdo desse composto para a fase organica
usando cloroférmio, permite estabelecer uma relagao entre coloragdo amarelada do composto e a quantidade de

amina presente.

O indicador foi preparado dissolvendo 200 mg do reagente verde de bromocresol em 50 mL de biftalato de
potassio (0,2 mol L1) e 22,5 mL de hidréxido de sédio (0,2 mol L"), resultando em uma solugdo tampédo com pH
5 avolumada para 200 mL com &gua deionizada. Para a curva de calibragéo, foi preparada uma solugéo estoque
de Flotigam 7100, com concentragao de 100 mg L, utilizada para criar padrdes de eteramina na faixa de 4 a 50
mg.L". Cada padrdo foi diluido a 10 mL com &gua deionizada e, em seguida, transferido para um funil de
separacgao de 60 mL, ao qual foram adicionados 1 mL de solugéo tamp&o de verde de bromocresol e 5 mL de
cloroférmio. Ap6s agitagdo vigorosa por 30 segundos, uma solugéo amarela estavel se formou na fase organica.
As fases foram separadas por decantagdo durante 15 minutos. A fase orgénica foi coletada, e as medidas de
absorbancia foram realizadas em um espectrofotometro AJX-1000 da marca AJ Micronal, com um comprimento

de onda de absorbéncia méxima de 418 nm apds uma varredura no equipamento de 320 a 600 nm.

3.5. Determinagéo de Cations na Agua de Reuso

Para determinagéo dos Cations (Na*, K*, Ca?* e Mg?*) foi utilizado um cromatégrafo de ions com detector de
condutividade modelo 930 Compact IC Flex da Metrohm. As colunas utilizadas para determinagao do cation
foram a Metrosep C6. Foram preparadas solugdes do eluente catidnico contendo 1,7 mmol L de C;HsNO4 e de
1,7 mmol L-* de HNOs (PA). As curvas de calibragdo foram preparadas a partir de solugdes padrdes multi-cations
com concentracfes de 1000 mg L' do fabricante SpecSol. Uma aliquota de 15 mL de cada &gua de reuso,
proveniente de cada etapa (rejeito rougher, rejeito cleaner, concentrado cleaner e mistura) foram previamente
filtradas em filtros de seringa Chromafil Xtra com porosidade de 0,45 pm e didmetro de 25 mm, sendo

posteriormente levadas para a leitura no cromatografo.
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4. Resultados e Discussao

4.1. Teores e Recuperagoes de Fe e SiO2 no Concentrado

Ao longo dos ciclos foi observado um ganho percentual de recuperagdo de Fe na hematita, partindo de 76,06%
no primeiro ciclo, chegando a 87% no sexto ciclo, como apresentado na tabela 1. O teor de SiO,, por sua vez,
apresentou variagdes ao longo dos ciclos, atingindo uma concentragdo mais elevada no quarto ciclo (7,5%) e um
valor médio de 3,98% ao final dos 6 ciclos.

Tabela 1. Recuperagéo e Teor de Fe e SiO2 nos ciclos de flotagéo.

Ciclos Fe (%) Si02 (%)
Teor Recuperagao Teor Recuperagao

1 67,76 76,06 1,60 2,59

2 67,83 76,16 1,50 2,43

3 68,32 82,86 0,94 1,64

4 67,97 83,55 1,30 23

5 66,01 85,83 4,00 75

6 66,08 87,00 3,90 741
Média 67,33 81,91 2,21 3,98

4.2. Concentragio de Amina nas Aguas de Processo

Ao longo dos ciclos de flotagdo, foi feito um acompanhamento da concentragdo de amina residual presente na
agua recirculada. Na figura 1, temos a relagéo entre o que é consumido da amina, e a que permanece na fase

aquosa, apés cada ciclo de flotagdo. Apos 6 ciclos, atingimos um valor de concentragao residual de 40%.
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Figura 1. Recuperagéo de amina residual e consumida em fungdo dos ciclos de recirculagdo de agua.
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4.3. ions Dissolvidos, pH e Condutividade

Visando compreender os efeitos da recirculagdo da agua no processo de flotagdo do minério de ferro, alguns
marcadores foram analisados ao longo dos ciclos; sendo eles, pH, condutividade e os ions dissolvidos. Dentre
os ions quantificados, estdo o Na*, K*, Caz* e Mg?* (tabela 2). Embora tenha sido constatado um acumulo
expressivo de Na*, ndo foi observado nenhum efeito negativo na recuperagéo e teor de Ferro no concentrado. Ja
as concentragbes de Ca%* de Mg?* estiveram abaixo de 8 mg/L e 3 mg/L, respectivamente. Esses resultados
corroboram com o estudo realizado por Tang e Wen (2019) no qual descrevem uma baixa influéncia desses ions
Na* e K* na flotagdo. Em contrapartida, os mesmos autores relatam que o ion Ca2* e Mg?* possui influéncia
significativa para a flotagdo de minério de ferro em altas concentragbes (=200 mg/L), superiores aos valores
obtidos como pode ser observado na tabela 2.

Tabela 2. Concentragéo de ions Na*, K*, Ca2* e Mg2* em fungdo dos ciclos de recirculagdo de agua.

Elementos Ciclos
(mg.L) 1 2 3 4 5 6
Na* 51,47 8360 117,60 120,89 156,44 175,79
K+ 221 300 617 10,04 1682 1546

Caz 224 616 633 7,70 7,96 7,42
Mg 0,74 198 205 2,56 2,54 2,20

Na figura 2, estdo apresentados os valores de pH e condutividade da agua apds cada ciclo de flotagéo.
Constatou-se que existe uma tendéncia de aumento de ambos dentro dos ciclos analisados. Embora a
quantidade de ions presentes na agua ndo tenha afetado diretamente os teores e recuperagdes de Fe, a elevada
concentracdo, principalmente Na* e K*, contribuiram para esse aumento consideravel da condutividade. Isso
porque as concentragdes dos ions presentes no meio afetam diretamente sua forga idnica e consequentemente
a condutividade. Contudo, o pH, mantido em torno de 9,8 durante o procedimento de flotagdo para a introdugéo
do coletor cati6nico, revelou, apds os ciclos, niveis préximos a neutralidade (pH 6,8 — 7,6). Isso sugere que 0s
ions hidroxila (OH-) presentes na fase aquosa da flotagdo interagem durante o processo de flotagdo, para a
formacdo de hidréxidos metélicos, como relatado por Tang e Wen (2019), que precipitam e impedem

parcialmente a interagéo entre o coletor de amina e as superficies minerais.
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Figura 2. Gréficos de pH e Condutividade em fung&o dos ciclos de recirculagdo de agua
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5. Conclusao

No presente estudo, a partir dos resultados obtidos, a recirculagio da dgua de processo se mostrou possivel e
eficiente, ndo apresentando um impacto negativo na recuperacdo metalurgica e no teor dos concentrados de
minério de ferro obtido. O monitoramento de amina residual indicou que ocorre um acumulo ao longo dos ciclos
de flotagdo, podendo ser reaproveitada nos ciclos subsequentes de flotagdo. Esse resultado nos direciona a uma

reducdo potencial no consumo do coletor, gerando uma economia no processo, sem prejudicar sua eficiéncia.
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