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RESUMO

A flotacdo é um processo complexo no qual estdo presentes fenémenos fisico-
quimicos e hidrodindmicos. Diversas sdo as aplicacdes industriais da flotacdo, e sua
utilizagdo na separacdo e concentragdo mineral tem se apresentado como a mais
importante e bem sucedida operacdo unitaria. O desempenho da flotacdo esta
relacionado com a probabilidade de colisdo bolha-particula e a estabilidade do agregado
formado. A eficiéncia de colisdo ¢ uma funcdo do diametro de particula e da bolha de
ar. Portanto, uma maior compreensdo da interacdo bolha-particula é fundamental para
melhorar o desempenho do processo de flotagdo. Atualmente, um dos maiores desafios
da industria mineral é a flotacdo de particulas finas e ultrafinas por apresentarem baixa
probabilidade de colisdo, devido a suas caracteristicas intrinsecas como por exemplo,
sua pequena massa. A literatura cientifica tem mostrado que uma possivel solucéo, para
aumentar a recuperacdo dessas particulas finas, é a utilizacdo de bolhas com tamanho
intermediario (200-600 um). Portanto, determinar e controlar o tamanho de bolhas
tornam-se agdes importantes para produzir bolhas na faixa de diametros desejada.
Vaérias técnicas tém sido desenvolvidas para determinacdo do tamanho de bolhas, e
dentre essas técnicas, a de analise de imagens tem se apresentado como a mais utilizada,
e com resultados mais préximos do real. Desta forma, este trabalho teve por objetivo
estudar a caracterizacdo e controle do tamanho de bolhas em uma coluna de flotag&o, e
verificar a capacidade do sistema em produzir bolhas com tamanho intermediario. As
bolhas foram geradas em uma coluna de flotacdo através da passagem da corrente de
recirculacdo por um Venturi aerado. Assim, através de analises estatisticas, foi avaliada
a influéncia de variaveis do processo de flotacdo no diametro de bolha e no holdup para
operacdes com o sistema ar-agua, sem e com a adicdo de tensoativos, e também, durante
0 processo de flotagdo com minério (sistema trifasico). Para determinacdo do tamanho
das bolhas foi utilizada a técnica de amostragem de bolhas e filmagem direta no sistema
ar-agua. A técnica que utiliza sondas do tipo PVM e FBRM também foi usada para
determinacdo da distribuicdo do tamanho de bolhas (DTB), no sistema ar-agua e na
flotacdo de minério, sendo os dados obtidos em tempo real. Os resultados obtidos
mostraram que o sistema com o Venturi produziu, satisfatoriamente, bolhas
intermediarias. No sistema ar-dgua, sem adicdo de tensoativo, a vazdo de ar foi a
varidvel que mais influenciou no processo, e as condi¢bes testadas resultaram na
geracdo, preferencial, de bolhas grandes com baixos valores de holdup. Assim, a adigdo
de tensoativos mostrou-se como uma boa alternativa para producdo de bolhas menores,
alcancando em algumas condi¢des uma DTB com 80-90% de bolhas intermediérias, e
holdup na faixa de 10-12%. Na flotacdo com minério, foi observado o mesmo efeito da
adicédo de tensoativos na reducdo do tamanho de bolhas, e notou-se que o tamanho de
bolhas diminuiu quando minério € adicionado ao sistema. No estudo de cinética do
processo de flotacdo observou-se que a diminuicdo do teor de apatita estd relacionada
com o empobrecimento (reducdo de particulas minerais) da fase de espuma e a
diminuicdo de tamanho de bolhas, de acordo com os dados obtidos no método online
utilizando as técnicas PVM e FBRM.

Palavras-chave: flotacdo em coluna, didmetro de bolhas, técnicas de filmagem
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ABSTRACT

Flotation is a complex process in which is present physicochemical and
hydrodynamic phenomena. There are several industrial applications of flotation, and
their use in separation and mineral concentration has emerged as the most important and
successful unit operation. The flotation performance is related to the probability of
bubble-particle collisions and stability of aggregate formed. The collision efficiency is a
function of particle diameter and air bubbles. Therefore, a better understanding of the
bubble-particle interaction is critical to improving the performance of the flotation
process. Currently one of the biggest challenges of the mining industry is the flotation
of fine and ultrafine particles because of their low probability of collision due to their
intrinsic characteristics, such as their small mass. The scientific literature has shown
that a possible solution to increase the recovery of these fine particles is the use of
bubbles with intermediate size (200-600um). Therefore, determining and controlling the
bubble size become important actions to produce bubbles in the range of desired
diameters. Several techniques have been developed to determine the bubbles size, and
among these techniques the image analysis has emerged as the most used and closer to
the real results. Thereby, this task aimed to study the characterization and the control of
bubble sizes in a flotation column, and check the system's ability to produce bubbles
with intermediate size. The bubbles were generated in a flotation column by passing the
recycle stream by a Venturi aerated. Thus, by statistical analysis, the influence of the
flotation process variables in bubble diameter and the air holdup was evaluated for
operation with air-water system with and without addition of surfactants, and also
during the ore flotation process (three-phase system). To determine the size of the
bubbles was used sampling and direct shoot bubbles techniques in the air-water system.
The PVM and FBRM techniques were also used to determine the bubble size
distribution (BSD) on air-water system and ore flotation, and the data obtained in real
time. The results showed that the Venturi system produced satisfactorily intermediate
bubbles. In the air-water system, without added surfactant, the air flow rate was the
variable that most influenced the process, and the conditions tested resulted in the
generation, preferred, large bubbles with low holdup values of air. Thus, the addition of
surfactants showed up with a good alternative for the production of smaller bubbles,
reaching in some conditions one BSD with 80-90% of intermediate bubbles and holdup
in the 10-12% range. In ore flotation, the same effect was observed by the addition of
surfactants in reducing the size of bubbles, and it was observed that the bubble size
decreased when ore is added to the system. In the kinetic study of the flotation process it
was observed that decreasing the apatite content is related to the depletion (reduced
mineral particles) foaming phase and bubble size reduction, according to the data
obtained in the online method using the PVM and FBRM techniques.

Keywords: column flotation, bubble diameters, filming techniques



CAPITULO 1

INTRODUCAO

A flotacdo em coluna € um processo fisico-quimico utilizado no beneficiamento de
minérios, como a apatita, com o objetivo de promover a separagdo das particulas de interesse
dos minerais de ganga. Nesse processo, bolhas de ar sdo injetadas e/ou formadas no interior
da coluna. Assim, as particulas hidrofobicas se aderem a superficie das bolhas formando
agregados bolha-particulas que ascendem (flotam), formando uma fase de espuma coletada no
topo do equipamento. As particulas hidrofilicas permanecem em suspensdo aquosa e S0
removidas na base do equipamento, como rejeito.

Sendo assim, a flotacdo é um dos processos mais utilizados industrialmente na
concentracdo mineral por apresentar um aproveitamento de minérios complexos e de baixos
teores de forma econdmica e com bons rendimentos. A aplicagdo de colunas de flotacdo em
novos projetos e em expansdes industriais tem crescido consideravelmente pelo fato de
apresentarem melhorias substanciais na qualidade dos concentrados obtidos, operando com
diferentes tipos de minérios. Além disso, os ganhos no desempenho metaldrgico e a economia
nos custos de capital e de operacdo demonstram sua importancia para a industria mineral
(OLIVEIRA E AQUINO, 2006).

A coluna de flotacdo, embora seja um equipamento de simples operacdo e com a
auséncia de partes moveis, apresenta uma fluidodinamica complexa. Diante disso, muitos
estudos tém sido realizados com o objetivo de se obter informacgdes mais precisas sobre o0 seu
desempenho, porém h& muito ainda para ser investigado e compreendido.

A interacdo bolha-particula é o subprocesso principal da flotacdo, e a eficiéncia de
colisdo bolha-particula esta diretamente relacionada com o tamanho das particulas e das
bolhas de ar. Portanto, um maior conhecimento sobre como ocorre essa interacdo e de que
maneira ela pode ser favorecida sdo de extrema importancia para alcancar melhorias na
flotagdo mineral.

Atualmente, um dos principais problemas enfrentados na industria mineral é o
aproveitamento das particulas finas e ultrafinas. No caso da flotacdo de minério fosfatico é
desejavel atingir ao final do processo um teor de apatita entre 30-33% e recupera¢do maior
gue 60%. Na industria de fertilizantes, as perdas de fosforo durante o processo de

beneficiamento e a necessidade de um aproveitamento maximo das jazidas fosfaticas, torna-se
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necessaria uma moagem excessiva na etapa de beneficiamento, para promover uma maior
liberacdo de fdsforo, acarretando assim, na alta producéo de particulas finas.

A flotacdo dessas particulas tem apresentado baixo desempenho na flotacéo, devido a
baixa probabilidade de colisdo bolha-particula. Como a eficiéncia de colisdo é funcédo direta
do didmetro de particulas e inversa do didmetro de bolha, uma solucéo para o problema seria
aumentar o tamanho da particula e/ou diminuir o tamanho de bolha.

Filippov et al. (2000) mostraram que microbolhas ndo foram tdo eficientes quanto o
esperado no beneficiamento dessas particulas, apresentando altas perdas de particulas de
interesse no rejeito, devido a sua baixa velocidade de ascensdo. Diante disso, uma segunda
alternativa € entdo promover uma flotacdo com maiores valores de holdup e com uma maior
distribuicdo de tamanho de bolhas (DTB), principalmente bolhas na faixa intermediaria, para
se obter um melhor desempenho na flotacéo dessas particulas.

Assim, a flotacdo para diversos tamanhos de particulas exige uma variagdo extensa
da DTB. O tamanho das bolhas pode variar de 10-100 um (microbolhas), 200-600 pum (bolhas
intermediarias) e 600-2000 um (bolhas grandes) (RODRIGUES, 2004). O controle dessas
bolhas pode ser feito através da variacdo da vazao de ar e da adi¢do de solugdes tensoativas,
como exemplo.

Portanto, visto que o diametro de bolha € uma varidvel importante na otimizagédo
desse processo, a determinacdo e controle do tamanho das bolhas formadas tornam-se
essenciais para caracterizar o processo de flotagdo e, assim, determinar os valores
operacionais que resultem em melhores recuperacdes do mineral de interesse.

Vérias técnicas para determinar o tamanho de bolhas no sistema bifasico (ar-agua) e
trifasico (ar-agua-minério) tém sido desenvolvidas nos altimos anos, porém a maioria se
restringe aos sistemas bifasicos, devido a dificuldade de se obter informacdes precisas do
tamanho das bolhas com a presenca do minério. Essa dificuldade se deve ao fato de que a
maioria das técnicas desenvolvidas consiste na amostragem das bolhas ou na filmagem da
coluna de operacao, situagdes comprometidas com a flotacdo de minério.

Dentre as técnicas reportadas, a filmagem e andlise de imagens tém se apresentado
como a mais utilizada e com informacdes mais precisas a respeito das DTB da coluna de
flotacgéo.

Além da importancia do estudo do controle do tamanho de bolhas no processo de
flotacdo, o historico de trabalhos relacionados a flotacdo de apatita pelo grupo de Sistemas

Particulados da FEQUI/UFU, foi tambeém um fator importante e motivador para defini¢do do
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tema desse trabalho. Assim, foram desenvolvidas teses e dissertacbes que estudaram a
cinética de flotacdo da apatita (QUEIROZ, 2003); a flotacdo de rejeito remoido do processo
de contracédo de apatita (OLIVEIRA, 2004); a flotacdo de silicatos em coluna para o processo
de concentracdo da apatita (SILVA, 2005); a analise do tamanho de particula na flotagdo de
apatita (SANTANA, 2007); a influéncia de ions contaminantes na flotacdo de apatita
(SANTOS, M. 2010); o efeito na flotacdo da altura da coluna, para diferentes granulometrias
do minério de apatita (SANTANA, 2011); a flotacdo de particulas finas usando ar dissolvido e
a medida de tamanho de bolhas usando técnicas de imagens (RIBEIRO, 2012); e por fim o
tratamento por FAD da agua de reuso visando a melhoria do processo de flotacdo de apatita
(SANTQOS, 2014).

A eficiéncia da flotacdo depende diretamente das condicdes fisico-quimicas e
hidrodinamicas do sistema, sendo o diametro de bolha uma variavel decisiva nesse processo.
Portanto, diante do exposto, da necessidade de uma DTB com uma maior faixa de valores, de
uma maior compreensdo do processo de flotacdo e também, da continuidade nos estudos
relacionados a flotacdo de apatita, esse trabalho teve por objeto geral o estudo de
caracterizacdo e controle do tamanho de bolhas em uma coluna de flotacéo.

Os objetivos especificos sdo listados a seguir:

e Producdo de bolhas com tamanho intermediario, utilizando um Venturi acoplado

externamente a coluna;

e Caracterizar regifes de valores que favorecem a formacdo de bolhas nos diversos
tamanhos (micro, intermediarias e grandes);

e Medida do diametro de bolhas a partir de diferentes métodos de filmagem para
determinacdo da DTB para o sistema ar-agua e na flotacdo de minério (sistema
trifasico);

e Auvaliar estatisticamente a influéncia de variaveis do processo de flotacdo no
didametro de bolha e no holdup.

e Relacionar a DTB com a cinética de flotacao.



CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. O Processo de Flotacdo no Beneficiamento Mineral

A flotagdo, um processo patenteado hd mais de 100 anos, tem sido vastamente
utilizada na inddstria mineral. Esse processo se baseia nas diferencas das propriedades fisico-
quimicas de superficie de diferentes minerais para alcancar separacdo especifica. As
particulas hidrofébicas (maior afinidade pela fase gasosa) que colidem com as bolhas de ar
ascendem para a fase de espuma, enquanto as particulas hidrofilicas (maior afinidade pela
fase liquida) se mantém na polpa e sdo removidas como rejeito (FARROKHPAY, 2011).

A flotacdo € um processo bem complexo no qual estdo presentes fenémenos fisico-
quimicos e hidrodinamicos. As variaveis fisicas, quimicas e operacionais influem fortemente
na recuperacao, teor e seletividade buscada no processo da flotagdo mineral. Desta forma,
alguns autores relatam que embora muito conhecimento tedrico e pratico sobre o processo ja
tenha sido adquirido a partir das sucessivas pesquisas desenvolvidas, existe ainda uma
necessidade de uma compreensdo final, a respeito do processo, a qual ainda ndo foi
desenvolvida. No processo de flotacdo, ha ainda alguns principios fisicos, quimicos e
hidrodinamicos que ainda ndo foram completamente contemplados (NGUYEN e EVANS,
2004; CHAU et al., 2009 apud SANTANA, 2011).

Diversas sdo as aplicacdes industriais da flotacdo, por exemplo, em processos
relacionados ao meio ambiente, no tratamento de efluentes contendo material organico ou
metais pesados, em processos industriais como a separacdo de proteinas, remocgdo de dleos
emulsificados, espessamento, reuso, beneficiamento mineral, dentre outros (RODRIGUES,
2004). Vale ressaltar que a flotacdo é a mais importante e bem sucedida operacdo unitéaria
empregada para separar e concentrar minerais (SANTANA, 2011; DEGLON et al., 2000).

Na inddstria, na etapa de beneficiamento do minério, a flotacdo é um processo que
ocorre logo ap6s o condicionamento do minério com a adigdo de reagentes (coletores,
depressores, espumantes, floculantes e modificadores de carga), responsaveis por promover a
seletividade no processo, em tanques agitados.

O processo de flotacdo pode ser considerado resultante de duas operagdes

consecutivas, a reacdo e a separacdo. A reacdo acontece na fase de polpa, onde ocorre a
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colisdo entre as particulas hidrofobicas com as bolhas de ar, formando os agregados bolhas-
particulas, que por apresentarem uma densidade menor que o meio, ascendem para a fase de
espuma e, as particulas hidrofébicas que ndo colidiram juntamente com as particulas
hidrofilicas s@o removidas no rejeito. Ja a separacdo ocorre na fase de espuma, quando o
agregado bolha-particula entra na fase de espuma e existe a possibilidade do liquido
intersticial com os solidos contidos nele (principalmente minerais de ganga) serem drenados
de volta para a fase de polpa. Essa drenagem, preferencialmente da ganga, fornece uma
limpeza da espuma levando ao aumento do teor mineral do concentrado (YIANATOS E
CONTRERAS, 2010).

Os processos de flotacdo geralmente sdo classificados de acordo com o método de
geracdo de bolhas. Portanto, dentre os métodos convencionais de geracdo de bolhas pode-se
citar a flotacdo por ar disperso, eletroflotacdo, flotacao por ar dissolvido (FAD) e flotacdo por
ar induzido (FAI) (SANTQOS, 2014).

Para que o equipamento de flotacdo seja considerado um separador comercialmente
eficiente, duas caracteristicas sao condi¢fes chaves do processo. Uma delas é apresentar uma
interface polpa-espuma bem distinta e, a segunda, € promover um fluxo de area superficial de
bolhas com capacidade de carregar o mineral presente do nivel da interface polpa-espuma.
Portanto, para uma capacidade de carregamento méaxima determina-se um minimo de fluxo
superficial de bolhas (Sp) para cada operagdo. Dessa forma, existe uma relacdo préxima entre
o diametro médio de bolha e a velocidade superficial do gas que gera esse Sy, que permite o
transporte requerido de massa através da interface.

Basicamente as unidades de flotacdo se dividem em células mecénicas e colunas. As
células mecanicas convencionais sdo compostas por uma camara de flotagcdo e um sistema de
impeller-edutor associado a um estator, o qual opera em altas velocidades de rotacao,
cisalhando o ar autoaspirado promovendo a geracao de bolhas com diametro na faixa de 400 a
2000 um. Nesse equipamento, uma maior injecdo de volume de ar pode ser utilizada para se
obter um maior holdup no sistema. Também se caracteriza por apresentar um regime
hidrodinamico turbulento, alta cinética de flotacdo (baixos valores de tempo de retencdo) e
elevada razdo gas/liquido.

Por outro lado, as colunas de flotacdo tem por caracteristicas uma alta relacéo
altura/didametro, ndo possuir pecas moveis e a geracdo de bolhas realizada através de sistemas

de aeracéo situados em sua base tanto de forma interna quanto externa. Por apresentarem um



regime hidrodindmico pouco turbulento, as colunas tém sido utilizadas, principalmente, com o

intuito de obter maiores teores nos concentrados (PAIVA, 2012).
2.2. Colunas de flotacéo

A técnica de flotacdo em coluna tem se desenvolvido rapidamente, desde que foi
inventada nos anos 60 (BOUTIN AND TREMBLAY, 1964 apud ZHANG et al, 2013). Sua
primeira implantacdo industrial ocorreu em 1980, em Les Mines Gaspé, Canada, onde duas
colunas substituiram com sucesso um banco de células mecanicas. No Brasil, os primeiros
trabalhos desenvolvidos em escala piloto foram em 1985, no Centro de Desenvolvimento da
Tecnologia Nuclear (CDNT), e a primeira implantacdo industrial em 1991.

A partir dai, varias colunas de flotacdo foram implantadas no Brasil e varios estudos
tém sido desenvolvidos a fim de aperfeicoar a técnica e obter melhor compreensséo sobre o
processo. 1sso tem levado a uma ampla aceitacdo dessa técnica na industria mineral tornando-
se uma importante tecnologia para a separagdo mineral.

Comparada a flotagcdo em células mecanicas, a flotacdo em coluna se apresenta mais
eficiente por possibilitar uma operacdo simples e autolimpante. Sdo quatro aspectos basicos 0s
quais diferenciam as colunas de flotacdo das células mecanicas convencionais: geometria,
adicdo de 4gua de lavagem, auséncia de agitacdo mecanica, e sistema de geracdo de bolhas.

Sendo assim, a introducdo das colunas no processo de flotagdo representou, nos
ultimos anos, um significativo avan¢o na concentracdo de minérios. Além dos melhores
resultados no desempenho da flotacdo, alcancando melhorias substanciais nos concentrados, a
aplicacdo desse equipamento resultou em economia nos custos de capital e de operacao
(AQUINO et al., 2010).

Segundo KANTARCI et al. (2005) é de consenso entre os pesquisadores que colunas
de bolhas sdo equipamentos de simples operacdo, mas que apresentam uma fluidodindmica
muito complexa. Os estudos nesse equipamento se concentram nos regimes de operacéo, e de
que forma eles influem na fluidodindmica das fases. Sdo também avaliados os efeitos
geométricos no holdup, bem como, a influéncia da distribuicdo de tamanho de bolhas na
hidrodinamica do sistema ar-agua e nas caracteristicas da transferéncia de calor e massa
(RIBEIRO, 2012).

Assim, as colunas de flotacdo podem ser caracterizadas por duas principais se¢oes
(Figura 2.1): secédo de coleta na qual a polpa alimentada no topo da coluna entra em contato

em contracorrente com as bolhas de ar injetadas no fundo da coluna com o objetivo de
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promover uma recuperacdo seletiva das particulas hidrofobicas. E uma segunda secdo de
limpeza ou espuma na qual os agregados bolha-particula sdo lavados e removidos juntamente
com a espuma formada (YIANATOS e FINCH, 1990).

No topo da coluna é adicionada a agua de lavagem com o auxilio de dispersores,
visando permitir uma adequada distribuicdo da &gua no interior da camada de espuma. A agua
de lavagem desempenha importante papel no processo de eliminagdo de particulas hidrofilicas

arrastadas pelo fluxo ascendente (entraiment) e de estabilizacdo da espuma (SANTOS, 2014).

Zona de
Limpeza

Zona de
Coleta ou
Recuperacido

A 4

Fragéo nio flotada

Figura 2.1: RegiBes de uma coluna de flotacdo (Fonte: SANTANA, 2011).

Devido ao fato de que ainda ndo foram obtidos controles precisos das distribui¢es
de diametros de bolhas e da fracdo de volume de ar nas misturas contidas ao longo das
colunas, que sdo propriedades que interferem fortemente na fluidodindmica da fase liquida,
muitos autores enfatizam a importancia da investigacdo do efeito dessas varidveis, para o

dominio aprimorado da operacao desses equipamentos (RIBEIRO, 2012).
2.3.  Fundamentos e mecanismos da flotagdo

A recuperacéo de particulas hidrofobicas € um parametro industrialmente importante
no processo de flotagdo em coluna (ITYOKUMBUL et al. 1995).
A teoria da flotagcdo, € muito complexa, pois envolve trés fases (solido, liquido,

gaso0s0), suas interagcdes e 0s muitos subprocessos, ainda ndo completamente compreendidos.



Portanto, uma maior compreenséao da interagdo bolha-particula é fundamental para melhorar o
desempenho do processo de flotagdo (SANTOS, M. 2010; SANTQOS, 2014).

Assim, o processo de recuperacdo de particulas por flotacdo compreende trés
mecanismos basicos (WILLS e NAPIER-MUNN, 2006; ENGLERT et al., 2011):

i. Colisdo e adesdo seletiva (attachment) de particulas com as bolhas de ar, conhecido
por flotagdo “real” ou verdadeira (true flotation);

ii. Arraste hidrodinamico (entrainment) de particulas a zona de espuma;

iii. Aprisionamento fisico (entrapment) de particulas entre os agregados bolha-
particula.

No caso de flotacdo de minérios, 0 mecanismo mais importante neste processo é a
adesdo de particulas minerais as bolhas de ar, o qual é responsavel pela maior quantidade de
particulas recuperadas no concentrado. Embora a flotacdo “real” seja o mecanismo dominante
na separacdo dos minerais de valor da ganga, a eficiéncia de separacdo também é dependente
do grau de arraste hidrodindmico e do aprisionamento fisico do sistema.

Ao contrario da flotacdo “real”, que ¢ quimicamente seletiva as propriedades de
superficie, tanto a ganga quanto os minerais de valor podem ser recuperados por arraste
hidrodinamico, oclusdo em agregados ou ainda pelo recobrimento por ultrafinos ou lamas,
fendmeno de arraste conhecido por slime coating. Na pratica industrial, o aprisionamento de
particulas indesejadas é comum, sendo necessarios varios estigios de flotagdo, chamados
circuitos, para alcancar uma qualidade economicamente aceitavel do concentrado. A Figura

2.2 ilustra os mecanismos envolvidos na recuperacdo de particulas.

Camada de Espuma Adesao
(attachment)

@® Minério

® tisto

. Ganga Arraste hidrodinamico
(entrainment)

Figura 2.2: Mecanismos de recuperacgédo (Fonte: CAPPONI, 2009 apud SANTOS,M. 2010)



Portanto, para que essa interacdo entre particulas e bolhas aconteca, favorecendo
principalmente a flotagdo “real”, sdao utilizados surfactantes (tensoativos) que interagem com
0 solido, causando uma diminuicdo da energia superficial do sélido para possibilitar uma
melhor adesdo do sélido com a bolha de ar. Dessa forma, o processo de flotacdo pode ser
visto como a arte e a ciéncia de converter os solidos de energia superficial alta em sélidos
com baixa energia superficial (hidrofobicos), respeitando para isso varios critérios
termodinamicos com o intuito de se alcancar uma adesao efetiva.

Porém, em alguns casos, mesmo que os critérios termodinamicos sejam favoraveis,
ha a possibilidade de que a flotagdo das particulas ndo ocorra. Esse fato esta relacionado com
outros critérios relativos a cinética e a hidrodindmica do sistema os quais também devem ser
satisfeitos (MONTE E PERES, 2010):

i. As particulas devem colidir com as bolhas;

ii. Filme liquido de separacdo presente na interface particula-bolha (camada de
hidratagdo residual que decresce com a hidrofobicidade da particula) deve ser o
mais fino possivel e romper durante o tempo de colisao;

iii. Agregado particula-bolha deve ser resistente o suficiente para ascender para a fase
de espuma e permanecer intacto na célula de flotacdo, até a retirada da espuma.

Esses critérios podem ser associados de forma a se obter a probabilidade de flotacéo,
conforme mostrado na Equagéo 2.1:

P=Pc -Pa -Ps (2.1)

em que:
P = probabilidade de flotacéo;
Pc = probabilidade de colisdo bolha-particula;
Pa = probabilidade de adesdo entre particulas hidrofdbicas e bolhas de ar;

Ps = probabilidade de formacdo de um agregado bolha-particula estavel.
2.3.1. Coliséo

A colisdo de uma particula com uma bolha é especialmente influenciada por fatores
fisicos como o tamanho da particula e da bolha, a densidade da particula e do liquido, e em geral,
por fatores hidrodindmicos tais como viscosidade do liquido, forca de cisalhamento

(liquido/particula), forca de atracdo gravitacional, inércia, quantidade de movimento das
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particulas (particulas grossas), difusdo ou movimento browniano (particulas finas e ultrafinas),
turbuléncia, entre outros. Enfim, a colisdo é uma funcdo do movimento relativo de particulas e
bolhas, sendo independente da hidrofobicidade da particula (SANTANA, 2007).

Dessa forma, teoricamente, a colisdo € descrita como o processo de aproximacgdo de uma
particula a superficie de uma bolha de forma que as forcas superficiais sejam capazes de atuar.
Embora, ndo exista uma teoria quantitativa que inclua ao mesmo tempo a influéncia da
concentracdo de solidos, distribuicdo de tamanho de bolhas e particulas, sob condicGes de regime
especificas, essa probabilidade de colisdo tem sido medida, experimentalmente, através da
eficiéncia de colisdo (CAPPONI, 2005).

Nesse processo, a eficiéncia de colisdo ou de captura das particulas sélidas e/ou liquidas
pelas bolhas de ar (Ec) pode ser definida como a razdo entre 0 nimero de particulas capturadas
por uma bolha (Nc) e o numero total de particulas existentes no volume deslocado pelo
movimento (ascendente) da mesma (No), definida pela Equagédo 2.2 (SARROT et al., 2005 apud
ENGLERT, 2008).

Ec= — (2.2)

A definicdo de eficiéncia de colisdo ndo é estritamente 0 mesmo termo para
probabilidade de colisdo, visto que pode assumir valores maiores que um, pois, as particulas
capturadas pelas bolhas ndo incluem somente as que estavam presentes acima da bolha, mas
todas as particulas que colidiram com a bolha.

A trajetdria de particulas proximas a uma bolha em ascensdo e as linhas de fluxo
formadas em torno dessa, sao mostradas na Figura 2.3.

As linhas de fluxo ao redor da bolha (trajetéria 1) sdo seguidas por particulas
pequenas e/ou com densidades préximas da densidade do liquido. Assim, a colisdo ocorrera
via mecanismos de interceptacdo, ou seja, somente quando as particulas seguirem as linhas de
fluxo que levam ao contato com a superficie da bolha. Quando as particulas forem coloidais,
essas seguem a trajetéria 2 mostrada na Figura 2.3, que caracteriza a sobreposi¢cdo do
movimento Browniano sob a trajetdria. As linhas de fluxo mostradas pela curva 3
representam as particulas que desviam suavemente da trajetoria devido a atuacéo inicial dos
efeitos inerciais. Finalmente, a curva 4 mostra a trajetéria das particulas grandes e/ou mais

densas as quais possuem inércia suficiente para vencer as linhas de fluxo e colidir com a
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superficie da bolha pelo impacto direto, também chamado de colisdo inercial (CAPPONI,
2005).

Particula

Figura 2.3: Fendmeno de captura (colisdo + adesdo) de uma particula dentro de um raio
critico Rc e trajetorias de particulas de varios tamanhos e densidades, (1) ndo inercial, (2)
Browniana, (3) fracamente inercial, (4) fortemente inercial e (5) linha de fluxo. (Fonte:
CAPPONI, 2005)

Portanto, a probabilidade de colisdo é influenciada pelo movimento relativo de
particulas e bolhas, considerando alguns fatores tais como: a inércia e/ou momento das
particulas grossas, a difusdo ou movimento Browniano das particulas ultrafinas, a forca de
cisalhamento produzida pelo movimento relativo entre o liquido e as particulas, e a forca de
atracdo gravitacional, atuando de forma mais efetiva nas particulas mais densas
(intermediérias e grossas).

Recentemente, muitos autores tém discutido a respeito de um valor de minimo na
eficiéncia de captura bolha-particula em funcdo do didmetro de particula. Esse ponto de
minimo faz referéncia ao diametro em que ha uma mudanga do mecanismo de captura bolha-
particula no qual as particulas, com didmetro maior que esse, sdo capturadas pelo mecanismo
de conveccdo. Ja nas particulas com didametro menor que o de minima eficiéncia de captura, o
mecanismo de captura sofre uma alteragdo tornando-se 0 movimento Browniano significativo,
e as particulas séo capturadas por for¢a de difusdo (RAMIREZ et al., 1999).

Englert et al. (2011) desenvolveram um estudo com o objetivo de determinar e

melhor compreender a relacdo desse ponto de eficiéncia de captura minima com o diametro
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de particula. Os resultados indicaram que esse ponto de minimo pode estar associado com a
dificuldade de deslocamento do filme de agua (bolha-particula), e pela baixa energia de
colisdo na difusdo. Assim, a densidade e momentum das particulas, hidrodinamica do sistema

e o diametro médio das bolhas também podem influenciar na determinacdo deste minimo.
2.3.2. Adesdo

O mecanismo de adesdo € o microprocesso mais importante da flotagdo, e esta
relacionado com o deslocamento do filme liquido da superficie mineral pela bolha de ar.
Entdo, para que esse fenbmeno ocorra, a forca resultante entre a superficie da particula e a
bolha de ar deve ser de carater atrativo (CAPPONI, 2005). Assim, a probabilidade de adeséo é
predominantemente controlada pelas forcas superficiais, sendo influenciada pela mineralogia,
reagentes e condi¢des da polpa (MONTE E PERES, 2010).

A etapa de adesdo pode ser dividida em trés subetapas e verificada (verificadas
visualmente na Figura 2.4) (ENGLERT, 2008):

a. Adelgacamento (thinning) do filme liquido existente entre a bolha e a particula até
uma espessura critica, conhecida também como etapa de inducdo dependente do
angulo de contato, das forcas interfaciais e da energia de colisao;

b. Ruptura do filme liquido e formacdo de um contato trifasico;

c. Expansdo da linha de contato entre as fases (solido-liquido-gas) formando o
agregado bolha-particula.

Assim, observa-se que além dos critérios termodinamicos, existem condi¢fes
relacionadas a cinética que também devem ser considerados, como o fato de que o tempo de

adesdo deve ser menor que o tempo de colisdo para que a unido bolha-particula aconteca.
2.3.3. Estabilidade dos agregados

A probabilidade de formacdo de agregados estaveis estd relacionada com os
subprocessos que sucedem a captura, ou seja, corresponde as etapas de ascensdo e
recuperacdo como produto flotado dos agregados bolha-particula. Assim, ha dois fatores que
influem diretamente na eficiéncia desse processo, e estdo relacionados a resisténcia ao
cisalhamento causado pelas préprias particulas, e ao fendmeno de ruptura dos agregados
bolha-particula. Sendo assim, parametros termodinamicos (hidrofobicidade), hidrodinamicos

(turbuléncia, friccdo, velocidade de ascensdo das bolhas, densidade das particulas), e fisicos
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(teor do mineral a ser flotado, didmetro das bolhas e das particulas) sdo determinantes nessa
etapa (TABOSA, 2007).

0 10-150 pm
Particul
articula Filme o
liquido ;

600-3000 pm
(b)
(d)

Figura 2.4: Fendmeno de captura bolha-particula: (a) aproximacdo bolha-particula; (b) coliséo

bolha-particula; (c) inducdo — tempo de afinamento do filme liquido; (d) ruptura do filme
liquido e formag&o do &ngulo de contato (Fonte: TABOSA, 2007).

Bolha

(©)

2.4.  Propriedades da dispersao gas-liquido

As propriedades das dispersdes gas-liquido em uma coluna de bolhas geralmente
incluem as velocidades superficiais de gas (Jc) € do liquido (J.), o holdup (&), 0 didmetro de

bolha (dp), a estimativa do fluxo superficial de bolhas (Sp) e o bias.
2.4.1. Velocidade Superficial de géas e de liquido

A velocidade superficial de gas (Jc) € a medida da capacidade de aeracdo da coluna e
€ um pardmetro que permite a comparacdo entre colunas com diferentes didmetros. A

velocidade superficial de gas (Jc) é definida pela Equacéo 2.3.

1= (23)
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em que:

Qar é a vazdo volumétrica de ar (gas);

A € a area da secdo transversal do equipamento.

As medidas de Jg tém sido realizadas principalmente pela captura do gas em cilindro
graduado (GORAIN et al., 1996; DEGLON et al., 2000; RIBEIRO, 2012) ou com métodos
alternativos para quantificacdo do volume de gas capturados pelo cilindro (YIANATOS et al.,
2001).

A velocidade superficial méxima do ar utilizada em uma coluna de bolhas esta
limitada por:

- Arraste excessivo de liquido: um acréscimo da velocidade superficial do gas (Jg)
acarreta num aumento do arraste de liquido para as secGes superiores da coluna reduzindo o
holdup de gés;

- Perda do regime de escoamento: o aumento da velocidade superficial do gas (Jg)
pode acarretar a mudanca de regime de escoamento da coluna de pistdo (plug flow) para
mistura perfeita;

- Insuficiéncia do aerador: o projeto do sistema de aeracdo prevé a operacdo em uma
determinada faixa de vazdo de gas. Em funcdo disto, ndo € possivel trabalhar com valores de
velocidades superficiais de gas (Jg) superiores aos especificados no projeto;

- Aumento do tamanho de bolhas: o aumento da velocidade superficial de gas (Jc)
acarreta em um acréscimo no diametro das bolhas geradas.

A velocidade superficial de liquido é definida como a razdo entre a vazdo da fase
liquida e a area da secdo transversal do duto por onde este escoa. Seu valor pode ser calculado

pela Equacdo 2.4:
_Q
‘]L_KL (24)
em que:

Q. é avazdo volumétrica de 4gua

A é a area da secdo transversal do equipamento.
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2.4.2. Holdup

O deslocamento (aumento) do nivel da fase liquida ocorre quando é introduzido ar no
equipamento. A fracdo volumétrica deslocada, ou seja, a fracdo de ar na mistura ar-agua, ou

gas-liquido, é chamada de holdup (&,) e € definida como:

€,= Ve (2.5)
Ve +V,
em que:
Vg = volume de gas (ar);

V| = volume de liquido.

As medidas de holdup podem ser realizadas de diferentes maneiras. Conforme
detalhado por Dobby et al. (1988), os métodos dividem-se em holdup total e holdup local
(numa dada secdo). Assim, segundo esses autores, 0 método da diferenca de pressao (entre

duas posicdes axiais) € o mais simples e para sistemas gas-liquido o &, pode ser calculado pela

Equacéo 2.6:
=l (2.6)
PsL”8
sendo que:

AP ¢ a diferenca de pressao entre dois pontos;

psL € a densidade da mistura entre esses pontos;

L ¢é a distancia entre os pontos das medidas de pressao;

g é a aceleracdo da gravidade.

A diferenca de pressdo (AP =Pa-Pg) pode ser obtida através de transdutores de
pressdo, transistores de pressdo diferencial ou mandmetros de agua. Se forem utilizados os
mandmetros de 4gua, Pa e Pg podem ser calculados conforme mostram as equagdes 2.7 € 2.8 e

de acordo com a Figura 2.5 tem-se:

PA=Lsp g 2.7)
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PB:(L4'L2)pfg (2.8)
Combinando as equacdes 2.6, 2.7 e 2.8 tem-se que o holdup nessas condigOes pode
ser calculado pela Equagéo 2.9:

g,= -p—f(l-A—h] (2.9)
Psi L,

em que Ah ¢é a diferenga entre os niveis nos mandémetros diferenciais (L4 — L3), conforme

mostrado na Figura 2.5.

o ——
-
(™)
S

G5 —p—y b d

Figura 2.5: Medida de pressdo em uma coluna de flotacdo (Fonte: DOBBY et al., 1988).

2.4.3. Tamanho de bolhas

A distribuicdo do tamanho de bolhas (DTB) é a variavel que mais influencia a
fluidodinamica dos sistemas gas-liquido.
Geralmente a distribuicdo do tamanho das bolhas € representada pelo didmetro médio

de Sauter (Ds;) que pode ser calculado conforme mostra a Equacéo 2.10:

N

Znidi3
D,,= -1 (2.10)

> nd?
i=1

z

onde:
d; = diametro de bolha;
n; = numero de bolhas com didmetro di;

N = quantidade de bolhas de diferentes diametros amostradas.
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Outras medidas estatisticas, menos convencionais, também podem ser utilizadas para
descrever uma DTB como a moda na qual serd obtido o didmetro que mais se repetiu na
distribuicdo. A media aritmética (Dmgdgio) tambeém pode ser utilizada para descrever uma DTB,

e € calculada conforme mostra a Equacéao 2.11:

>4
=L (2.11)

médio
N

onde:
di = diametro de bolha;

N = quantidade de bolhas de diferentes diametros amostradas.
2.4.4. Fluxo superficial de bolhas (Sp)

O fluxo superficial de bolhas (Sp) é usado para descrever a eficiéncia da dispersdo da
fase gasosa, para sistemas bifasicos (liquido-gas) ou trifasicos (sélido-liquido-gas), nos
estudos do processo de flotacdo. Na flotacdo, a eficiéncia de coleta das particulas depende
diretamente da superficie especifica de bolha disponivel para contato, caracteristica dos
processos que envolvem transferéncia de massa e/ou calor. A capacidade de carregamento dos
agregados para a zona de coleta também é estimada a partir do fluxo superficial de bolhas.

O Sy é definido como a razdo entre a velocidade superficial da fase gasosa (Jg) e 0
didmetro médio de Sauter (D3z), como mostra a Equagdo 2.12.

S, =6 (2.12)

Jo
D32
2.45. Bias

Bias é a fracdo residual da 4gua de lavagem adicionada ao topo da coluna que flui
atraveés da zona de limpeza. De forma geral, em condi¢des operacionais, € quantificada pela
diferenca entre as vazbes volumétricas de polpa, da fracdo ndo flotada, e da alimentagéo.
Convencionalmente, é chamado de bias positivo quando a vazdo volumétrica da polpa, da
fracdo ndo flotada, é maior do que a vazdo volumétrica de polpa da alimentacdo. O bias

negativo ocorre quando o inverso é observado, ou seja, a vazdo volumétrica da polpa, da
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fracdo ndo flotada, € menor do que a vazdo volumétrica de polpa da alimentacdo (SANTOS,
E., 2010).
A Tabela 2.1 mostra os parametros operacionais e de projeto normalmente utilizados

em coluna de flotacdo industriais:

Tabela 2.1:Parametros operacionais e de projeto de colunas de flotacdo industriais
(Fonte: TAKATA, 2006)

A Faixa de Valor
Parametro ~ .

Operacao tipico
Altura total da coluna (m) 7-15 12
Altura da zona de espuma (m) 0,1-20 1,0
Velocidade superficial do gas* (cm.s™) 0,5-3,0 15
Holdup de géas* (%) 5-35 15
Diametro de bolha* (mm) 0,5-2,0 1,2
Velocidade superficial da polpa (cm.s™) 0,3-2,0 1,0
Velocidade superficial do bias (cm.s) 0-0,3 0,1
Velocidade superficial da agua de lavagem (cm.s™?) 0,2-1,0 0,4

* no ponto médio da zona de recuperagédo
2.5.  Sistemas de aeragdo

Os dispositivos utilizados para aera¢do sao componentes importantes em uma coluna
de flotacdo e devem ser de facil operacdo e manutencdo, e produzidos com materiais
resistentes ao desgaste. Os aeradores sdo responsaveis por promover a geracao de bolhas, e o
tipo de aerador esta diretamente relacionado com o controle da DTB no equipamento. Os
tipos de aeradores podem ser classificados em internos e externos (AQUINO et al., 2010).

2.5.1. Aeradores internos

Os aerados internos podem ser apresentar com uma estrutura rigida ou flexivel.

- Rigido: sdo mais utilizados e de modo geral, sdo construidos a partir de materiais
como: ceramica, aco sinterizado, e polipropileno microporoso, como pode ser observado na
Figura 2.6.

- Flexivel: aeradores feitos de borracha perfurada e tela de filtro. O entupimento e a
impossibilidade de manutencéo quando em operacao sao as principais desvantagens desse tipo

de sistema de aeracéo, e por isso tem sido utilizado apenas em colunas piloto.
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Figura 2.6: Aerador interno rigido — microporoso.

2.5.2. Aeradores externos
2.5.2.1. Aerador de langas perfuradas

Os aeradores do tipo lancas perfuradas (Figura 2.7) foram os primeiros aeradores
externos a serem utilizados em colunas de flotacdo. Eles apresentavam orificio com 0,9 mm
de didmetro, e para evitar seu desgaste eram revestidos com materiais tais como ceramica ou
carbeto de tungsténio. A geracdo das bolhas era possivel através da passagem do fluxo de
agua e ar sob pressdo, a uma velocidade supersonica pelos orificios da lanca, e na
descompressao obtida na entrada da mistura a coluna. Embora sejam de facil manutencéo e
limpeza, e gere bolhas menores e uniformes, esses aeradores sdo de dificil operacdo e
apresentam entupimentos frequentes causados pelas impurezas da &gua as quais provocam a

obstrucdo dos furos das lancas. Por isso, muitos aeradores desse tipo vém sendo substituidos.

Figura 2.7: Aerador externo do tipo langas perfuradas.

2.5.2.2. Aerador tipo SlamJet

Aeradores constituidos de um tubo simples, revestido de cerdmica para evitar o
desgaste, com um orificio na extremidade. Similar ao anterior, as bolhas s&o formadas pela

passagem de ar pelo orificio, a uma velocidade supersonica (Figura 2.8).
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Figura 2.8: Aerador externo do tipo SlamJet.

Este sistema é de facil operacdo e tem menor probabilidade de entupimento,
vantagem em compara¢do com o aerador de lancas perfuradas. Porém, as bolhas geradas sdo
maiores, e para diminui-las a solucdo seria adicionar agua (para aumentar a pressao) ou

agentes tensoativos.
2.5.2.3. Aerador com contato polpa-ar

Nos ultimos dez anos foram introduzidos novos sistemas de aeracdo nas colunas
industriais, 0s quais promovem o contato entre a polpa e o ar (Figura 2.9). Nesses
dispositivos, parte da polpa ndo-flotada é recirculada a coluna por meio de uma bomba
centrifuga, porém antes de retornar a coluna, essa corrente passa por misturadores estaticos ou
tubos Venturi. Nesses tubos ocorre aeracdo do sistema, a qual aliada a elevada condi¢do de
turbuléncia, gera microbolhas e aumenta o contato efetivo bolha-particula.

Figura 2.9: Esquema da utilizagéo do sistema de aeragcdo com contato polpa-ar

Os misturadores estaticos sao tubos que possuem placas metalicas instaladas com 45°

em relacdo ao eixo (Figura 2.10a) e os tubos Venturi (Figura 2.10b) apresentam uma reducao
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de didmetro na regido central. A vantagem apresentada pela utilizagdo desse sistema de

recuperacdo do mineral de interesse no produto flotado.

aeracdo € a reducdo do consumo de ar e reagentes coletores, alcangando maiores niveis de

(@) (b)

Figura 2.10: Aerador externo do tipo (a) misturador estatico e (b) tubo Venturi

2.6. Tamanho de Bolha e Flotacéo

A importancia do tamanho de bolhas no desempenho da flotacdo tem sido
investigada e confirmada por diversos autores, além disso, também tem se apresentado como
um importante indicador da eficiéncia da dispersdo do gas. Portanto, o tamanho de bolha é
uma variavel fisica essencial e determinante na eficiéncia de flotacdo (ZHOU et al., 1993;
AHMED e JAMESON, 1985).

Quando se fala sobre tamanho de bolha é importante a compreensdo de dois
fendmenos que influem diretamente no tamanho das bolhas: a coalescéncia e a quebra de
bolhas.

A coalescéncia é o processo pelo qual as bolhas se unem para formar uma nova
bolha. Nesse processo se identificam trés etapas: colisdo (controlada pela hidrodindmica da
fase liquida), afinamento e ruptura do filme liquido. Ou seja, para a coalescéncia acontecer o
filme liquido deve afinar até alcancar a ruptura total na qual as bolhas se unem. E importante
destacar que, o tempo de adesdo das bolhas deve ser maior que o tempo de afinamento do
filme, caso contrario, a coalescéncia ndo ocorre. Ja o ultimo passo de ruptura € bem mais
rapido se comparado com as outras etapas.

A quebra, geralmente, acontece resultante da colisdo de bolhas em linhas turbulentas.
No fendmeno de quebra das bolhas observa-se, como consequéncia, a formacdo de uma
distribuicao de tamanho de “bolhas filhas”, cujo volume ¢ uma fragdo do volume da “bolha

mae”, ou seja, a bolha que sofreu a quebra (KRACHT E FINCH, 2009).
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As bolhas podem ser classificadas de acordo com o seu didmetro em microbolhas
(30-100 [Im), bolhas intermediarias (100-600 [Im) e bolhas grandes (600-2000 [1m), sendo
as bolhas grandes mais comumente utilizadas nos equipamentos atuais de flotacdo
(RODRIGUES, 2004).

As microbolhas geralmente sdo geradas através da flotacdo por ar dissolvido (FAD)
processo no qual ar é saturado em &gua em vasos pressurizados (3-6 atm), e depois essa
mistura € injetada na coluna por meio de bocais difusores ou valvulas-agulha, precipitando-se
na forma de microbolhas devido a descompressdao do sistema. O processo de formacdo das
microbolhas geralmente é chamado de cavitacdo devido a formacao de cavidades gasosas na
fase liquida, ou também pode ser chamado de nucleac¢do. Outro nome dado a essa processo é
precipitacdo do ar dissolvido, em analogia ao processo de precipitacdo de substancias solidas.
Vale ressaltar a importancia de se distinguir nesse processo dois diferentes modos de geragédo
de bolhas, pois a precipitacdo pode ocorrer na fase liquida (fase homogénea) ou na superficie
do sélido (fase heterogénea). Para a formagdo de microbolhas é necessaria uma diferenca
minima de pressdo no sistema para a injecdo do ar saturado na &gua (DUPRE, 1998)

Bolhas com tamanho intermediario sdo geradas através da aeracdo de solucbes
contendo concentragdes baixas de espumantes. Esses sistemas de aeracdo se constituem, por
exemplo, de um misturador estatico ou tubo Venturi, e uma bomba centrifuga. Assim, para
geracdo das bolhas, parte da corrente de rejeitos é recirculada passando pelo Venturi ou
misturador estatico no qual gas € injetado, e a mistura desse gas com a polpa em condicdes de
alto cisalhamento, resulta na formacdo de bolhas que sdo introduzidas proximas a base da
coluna (PAIVA, 2012).

As células mecénicas, e colunas convencionais com sistemas de aeracdo internos
como pratos perfurados, meios porosos, tem por caracteristica a geracdo de bolhas grandes em
seus processos de flotacao.

A Tabela 2.2 mostra técnicas de flotacdo e suas principais aplicagdes agrupadas em
fungéo do tamanho médio de bolhas (RODRIGUES, 2004).

2.6.1. Tamanho de bolha e holdup

Uma variavel que afeta o desempenho da flotacdo € o holdup do gés (ar). Diversos
autores tém apresentado ideias divergentes a respeito da importancia do holdup como medida
da eficiéncia da dispers@o do gas ou no desempenho da flotacéo.
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Tabela 2.2: Diferentes sistemas de geracéo de bolhas e seus respectivos didametros (Fonte:

(FAI)

Rodrigues 2004).
Técnica de Sistema de geracéo de [c?(leal;no?;? Referéncias
flotacdo/equipamento bolhas (um)
. Eletrolise ~ de  solugdes ZABEL (1992)
2| Eletroflotacao aquosas diluidas (bolhas de 20-40 ZOUBOULIS et al.
2 H.e Oy) (19923, b)
8S . A
< Agitacgdo mecanica  ou
§§ Gés aphrons aspirago de ar por Venturi e 10-100 ?El%gééll%a E
59 P reciclo de solugbes de VARLEY (1999)
St surfactante
[«5)
£ 2
g% CAF* Agitacio mecanica A0+ www.hvdrocal.com
lg'g (cavitation air flotation) | (alta rotacdo) Y '
S 2
55
(T = x x .
< Reducdo da pressdo de agua
S| Flotagdo por ar ) 10-100
© dissolvido (FAD) supersaturgda com gas (ar) a (40%) EDZWALD (1995)
= altas pressoes
ASH  (air  sparged . . BEEBY E NICOL
' Unidades centrifugas com
g = ?gl?t;gfg Clonell’ccelegfélc:i injecdo de ar através de um 200* (Ol\?\?é)l\l et al. (1999)
5 £| flotation) tubo poroso encamisado COLIC et al. (2001)
32 : JAMESON E
= Ar auto aspirado pela MANLAPI (1991)
3 g| Flotagto a Jato ou | D895 d?n.'zog%a PO | 100600 | CLAYTON et  al.
— £/ Jameson 1€ 200-400* | (1991)
ss tubo descendente HONAKER et al
g = (downcorner) (1999)
EZ Injecdo de misturas agua/ar YOON E
3 g| Microcel™ flotation através de  misturadores 400* LUTTRELL (1994)
S & estaticos YOON et al. (1992)
g g Ar auto aspirado pela
I Z| Nozzle flotation passagem ~de polpa  por| ,n) an0x | BENNETT (1988)
FT Venturi e injecdo direta num
tanque separador
é '
c 8 Aeracéo com spargers
© 'O
2| Flotagdo em coluna (placas porosas de diversos 1000* (FllgNg%;' e DOBBY
8 S materiais)
= o
87
S
8 2
e « . .
’% £ Flotagao por ar induzido Agitacio mecanica 700-2500* | BENNETT (1988)
(S
S
E 1

*Diametro Médio de Sauter
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Na dispersdo de gas, um maior holdup pode ser considerado como uma consequéncia
de bolhas pequenas e de altas vazfes de ar, exemplos de pardmetros que descrevem a
dispersdo de gas. Com relacdo ao desempenho da flotagdo, muitos autores sugerem que
condicdes com maiores valores de holdup levam ao aumento da cinética do sistema
produzindo um numero maior de bolhas. Por outro lado, outras teorias afirmam que o
aumento do holdup é prejudicial ao desempenho da flotagdo, pois aumenta o tempo de
residéncia, resultando em uma maior probabilidade de que as particulas coletadas sejam
drenadas das bolhas diminuindo assim a recuperacdo dos minerais de interesse (DEGLON et
al., 2000)

Tavera et al. (2001) utilizando uma coluna de bolhas com 50 cm de diametro,
compararam a medida do valor de holdup calculada através da medida da diferenca de
pressdo, e usando um sensor de condutividade. Os resultados mostraram uma boa
correspondéncia entre as medidas. Vale ressaltar, que os experimentos foram feitos em um
sistema ar-4gua, com e sem a adicdo de tensoativos. Observaram também, que ha uma
diferenca radial no holdup que depende do desempenho do sistema de aeracdo. Notaram
ainda, que a presenca de tensoativos reduziu o diametro de bolhas e consequentemente
aumentou o valor do holdup.

Burgess (1997) projetou uma célula de flotagdo do tipo tanque, que devido a sua
geometria, apresentou uma hidrodindmica similar a de uma coluna. Utilizou-se das técnicas
desenvolvidas por Gorain et al. (1995) e Gorain et al. (1996) para medida de holdup e da
velocidade superficial do géas, respectivamente. A determinacdo do tamanho de bolha foi
realizada a partir da técnica do analisador de tamanho de bolhas UCT. Os resultados
mostraram que o tamanho de bolha (D3, € Dmedgio) aumenta com o incremento da vazao de ar,
pois, a coalescéncia entre as bolhas é intensificada, formando bolhas maiores, devido ao
aumento da vazdo de ar em um volume fixo de polpa. O mesmo comportamento foi

observado para o holdup.
2.6.2. Tamanho de bolha e tensoativos

Em geral, a estrutura molecular dos tensoativos (espumantes) apresenta uma parte
hidrofébica (ndo polar) e uma hidrofilica (polar). Comumente a parte hidrofilica é
representada pelo grupo OH (como no caso dos alcoois) e, a parte hidrofobica € uma cadeia
hidrocarbénica. Devido a sua bipolaridade, o espumante adsorve na superficie da bolha de
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maneira a ficar com a parte hidrofilica voltada para a agua e a hidrofébica para a bolha
(FINCH et al., 2008).

A utilizacdo de tensoativos no processo de flotagdo tem como principais fungdes
controlar o tamanho de bolha, produzindo bolhas menores aumentando assim a probabilidade
de colisdo bolha-particula, e prover a estabilizacdo da espuma (CHO e LASKOWSKI, 2002;
FINCH et al., 2008; SOBHY e TAO, 2013; SANTQOS, 2014). Porém o mecanismo em que 0
tamanho de bolha é controlado pela adigdo de espumantes ainda ndo é conhecido, o que ja se
tem observado é que essa acdo do espumante ndo é diretamente relacionada apenas com a
reducéo da tenséo superficial.

Grau et al. (2005) estudaram a influéncia da concentragdo de diferentes tipos de
espumantes e do uso de diferentes dispersores no tamanho de bolha e no indice de
estabilidade de espuma. Os resultados mostraram que os espumantes controlaram o tamanho
das bolhas evitando a coalescéncia entre elas. Observaram também, que o aumento da
concentracdo de tensoativo resultou na diminuicdo do tamanho de bolha até a concentracao
critica de coalescéncia (CCC). A partir dessa concentracdo as possiveis variagdes no tamanho
da bolha eram devidas as diferentes caracteristicas dos dispersores, pois para concentracdes
menores que a de CCC, o tamanho de bolha é determinado pela coalescéncia, e para
concentracfes maiores que a CCC, o sistema esta mais estavel e o fenémeno de coalescéncia
é, entdo, desprezado.

Assim, a adicdo de tensoativos é utilizada para produzir bolhas menores e para a
estabilizacdo da espuma. Eles diminuem a coalescéncia de bolhas de ar e reduzem a taxa de
ascensdo das bolhas da zona de polpa para a fase de espuma, aumentando o tempo de
residéncia das bolhas de ar, e consequentemente, a probabilidade de colisdo bolha-particula.
Desta forma, tem um papel importante no inicio do processo, depois, com a auséncia das
particulas, sua acdo torna-se menos significativa (FARROKHPAY, 2011).

O uso de espumantes atua também diminuindo o esfor¢o inicial do sistema para a
formacéo de espuma, ja que o mesmo tem o efeito de diminuir a tensdo superficial da solugéo.
Observou-se também que cada espumante atua de uma forma para retardar o efeito de
coalescéncia das bolhas e, por isso a coalescéncia se apresenta de forma diferente entre
diversos tensoativos (ALDRICH e FENG, 2000).

Kracht e Finch (2009) projetaram um sistema para medir a fracdo de quebra e
coalescéncia das bolhas, através de analise de imagens. Observaram que sem a presenca de

tensoativo as bolhas entravam em contato e logo coalesciam, o que ndo acontecia com 0
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sistema operando na presenca de tensoativo, no qual as bolhas entravam em contato, ficavam
juntas por um tempo e ndo coalesciam. Resumindo, suas observag¢des confirmaram que 0 uso
de espumantes previne a coalescéncia entre as bolhas.

Outra caracteristica importante do espumante é que além de atuar diminuindo o
tamanho da bolha também influencia na velocidade de ascensdo da mesma, ou seja, a adi¢do
de espumante diminui a velocidade de ascensédo das bolhas, ou seja, o tempo de residéncia das
bolhas aumenta e, consequentemente ha um aumento no valor do holdup (TAN et al., 2013;
PEREZ-GARIBAY, et al. 2012).

Rodrigues (2004) gerou bolhas através de um Venturi e percebeu que a adigdo de
tensoativo (DF 250), em concentragdes de 5 a 20 mg/L, diminuiu a tensdo superficial da
solucdo de 71 para 68,2 mN/m. Essa variacdo da concentracdo de tensoativo também resultou
em uma significativa reducdo da distribuicdo de tamanho de bolha, como por exemplo, a uma
vazdo de liquido de 0,8 L/min, na concentragdo de 5 mg/L, o D3, era de 1300 um, e depois
com a concentragdo maior (20 mg/L) diminui para 700 um. De forma geral, neste trabalho, as
bolhas geradas pelo Venturi estiveram na faixa de 200 a 1600 um.

Filippov et al. (2000) testaram trés diferentes aeradores do tipo externo (Microcel,
Flotaire e Imox) para geracao de bolhas (Figura 2.11) em uma coluna piloto de flotagdo com

75 mm de diametro e 3 m de altura.

aQ
(=5
173

zona de SR e zona de

acelera\gao i ~ confluéncia ~ descompresséo

liquido

dispersdo

| 7 bolha-liquido

Figura 2.11: Esquema do aerador Imox utilizado na geracdo de bolhas com tamanho
intermediéario por Filippov et al. (2000).

O controle de bolhas foi feito pela variacdo da vazdo de ar e de recirculacdo e pela
utilizacdo de diferentes tensoativos em diversas concentragdes. Os resultados mostraram que
0 diametro de bolha foi uma funcdo da vazéo de ar, aumentando o tamanho de bolha com o
incremento da vazdo de ar (velocidade superficial do gas). Observou-se também, que o
aumento da concentragcdo de tensoativos reduziu o tamanho de bolhas, logo esse fato
contribuiu para diminuir a coalescéncia das bolhas. As bolhas medidas estiveram na faixa de

0,3 a 1,2 mm, nas condicdes de velocidade superficial do gas entre 0,2 e 0,8 cm/s, vazéo de
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recirculacéo na faixa de 0,26 a 0,9 m?h, e concentragéo de tensoativo entre 5 e 30 mg/L, para

0s trés tipo de aeradores utilizados.
2.6.3. Tamanho de bolha e particulas finas

A adesdo das particulas as bolhas de ar constitui 0 mais importante microprocesso da
flotacdo, uma vez que a adesdo ird determinar uma separagdo seletiva entre 0s minerais
hidrofébicos dos hidrofilicos. Este € o mecanismo base no processo de flotagdo, controlado
pelas propriedades quimicas e fisico-quimicas da superficie das particulas e das bolhas
(STECHEMESSER e NGUYEN, 1999 apud SANTOS, 2014).

Da mesma forma que a distribui¢do do tamanho de particulas, o tamanho de bolhas é
uma das variaveis fisicas mais importantes do processo de flotacdo que influi diretamente no
holdup e na eficiéncia de captura de particulas pelas bolhas. O sistema de flotacdo possui uma
faixa de tamanho de particulas que exige uma determinada distribuicdo de tamanho de bolhas
(DTB) para maximizar a captura das particulas pelas bolhas. Atualmente, nos processos
industriais, principalmente na flotacdo de particulas finas e ultrafinas, essa condi¢cdo néo
ocorre, e por isso, as recuperacoes nas flotagdes de minérios tém sido baixas.

Na producdo de fertilizantes, por exemplo, 0 esgotamento dos depositos minerais e a
preocupacdo com 0S recursos nao renovaveis exige um maior processamento da rocha
fosfatica através de uma moagem excessiva para que ocorra uma liberagdo maior dos minerais
de interesse. Porém, isso gera uma quantidade maior de finos, sendo necessario, também, o
processamento desses (TABOSA, 2007).

Assim, um dos principais problemas da mineragédo atual é o pequeno aproveitamento
das particulas finas por flotagdo. A flotacdo “convencional” destas fragdes ¢é ineficiente
devido aos fenbmenos que derivam de suas caracteristicas intrinsecas, como: pequena massa,
alta superficie especifica e alta energia superficial (SANTANA et al., 2012, CAPPONI,
2005).

Diversos autores (RODRIGUES, 2004; ENGLERT, 2008; TABOSA, 2007) citam
que, diante disso, muitos problemas tém sido relatados na flotacdo dessas particulas finas
como: baixa probabilidade de colisdo e adesdo entre particulas e bolhas, dificuldade para
superar a barreira energética, arraste mecanico (“entrainment” e “entrapment”), elevada
adsorcédo de reagentes, rigidez da espuma e uma baixa seletividade na adsor¢éo de reagentes.
Embora uma menor recuperacgéo e cinética de flotagcdo e o alto consumo de reagentes sejam

afetados por todos esses fatores, a pequena massa das particulas finas tem se apresentado
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como sua maior limitagdo, pois, devido a isso elas tém dificuldade de deixar as linhas de
fluxo, diminuindo, consequentemente, a probabilidade de colisdo dessas particulas com as
bolhas.

A literatura tem registrado o desenvolvimento de novos processos de beneficiamento
para recuperacdo de particulas finas, a maioria deles fundamentados em modificacdes feitas
na flotacdo convencional ou na flotacdo por micro e nanobolhas. Nesse caso, existem 0s
métodos que se baseiam no aumento do diametro das particulas a serem flotadas (adicdo de
Oleos — flotacdo extender, flotacdo aglomerante ou flocoflotacdo, ultraflotacdo ou flotacao
transportadora). Enquanto a maioria destes métodos vem sendo testados exaustivamente, o
efeito da diminuigdo do didmetro da bolha coletora tem recebido crescente aten¢do na
literatura técnica e cientifica.

Um modo efetivo de melhorar a flotacdo de particulado finamente dividido é reduzir
o0 tamanho das bolhas. A reducdo do tamanho das bolhas de ar corresponde a um aumento na
probabilidade de colisdo com as particulas para uma determinada vazdo de gés, e a um
aumento na estabilidade dos aglomerados pela diminuicdo na velocidade de ascensdo das
mesmas (REAVY e RATCLIFF, 1973; AHMED e JAMESON, 1985; DIAZ-PENAFIEL e
DOBBY, 1994; DOBBY et al., 1988).

O trabalho de Reavy e Ratcliff (1973), usando bolhas de aproximadamente 100 pum
de didmetro, forneceu a primeira evidéncia experimental da capacidade de melhora da
flotacdo de particulas finas pela diminuicdo do tamanho de bolha. Ahmed e Jameson (1985)
reportaram que a constante cinética de flotacdo (k) é inversamente proporcional ao diametro
de bolha. Foi reportado que a constante cinética é afetada pela eficiéncia de colisdo (E.) que é
afirmada ser dependente da relagdo de tamanho das particulas (d,) e bolhas (dy) de acordo

com a Equacéo 2.13:

(2.13)

Naqual mvariadela2ende25a30.

O processo de flotacdo depende da capacidade das bolhas de carregar as particulas
para a superficie onde a camada de espuma formada possa ser removida. Na flotacdo
convencional, embora a utilizacdo de bolhas muito pequenas aumente a probabilidade de

coliséo, ndo tem apresentado resultados eficientes devido a baixa velocidade de ascenséo das
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bolhas, limitando, severamente, os valores maximos de vazao de alimentagdo. Assim, o ideal
para o processo de flotacdo seria a obtencdo de uma variagdo grande na distribuicdo de
tamanho de bolhas para se obter melhores taxas de colisdo entre bolha e particula (FILIPPOV
et al., 2000; RODRIGUES e RUBIO, 2003).

Desta forma, uma alternativa para aumentar a recuperacdo das particulas finas e
ultrafinas € a injecdo de bolhas intermediarias (100-600 wm) e pequenas (<100 um) as quais
aumentam a probabilidade de captura das particulas por possuirem um menor tempo de
residéncia nas células de flotacdo. Outra alternativa, seria a utilizacdo de métodos que
promovam a agregacdo das fracoes de particulas finas e ultrafinas (RODRIGUES, 2004).

Capponi et al. (2006), estudaram a aplicacdo de uma coluna piloto de operacédo
continua na flotacdo de coldides sorventes no tratamento de efluentes diluidos com metais
preciosos. Utilizaram uma coluna, do tipo Microcel modificada, com 2 m de altura e 0,17 m
de diametro, na qual foram geradas bolhas com tamanho intermediario a partir da recirculacao
parcial do efluente através de um tubo Venturi de abertura regulavel com auto aspiracéo e/ou
injecdo do ar externo. Os resultados de flotagdo com esse sistema de aeragdo se mostraram
mais eficientes comparados com os resultados obtidos dos estudos realizados com

microbolhas geradas pela FAD.
2.7. Determinacdo do tamanho de bolha

Como a distribuicdo de tamanho de bolhas é uma propriedade importante para a
caracterizacdo dos sistemas gas-liquido, a determinacdo precisa deste parametro torna-se
essencial para a compreensdo das interacdes fisicas que governam esses sistemas (RIBEIRO,
2012).

Vaérias técnicas tém sido propostas para medida ou estimacdo do tamanho de bolha
para o sistema ar-agua e para o sistema trifasico, como: técnicas fotograficas, medidas a partir
da eletrorresistividade, métodos Opticos, célculo usando correla¢cbes empiricas e semi-
empiricas.

Um método bastante utilizado por diversos autores (ITYOKUMBUL et al. 1995) foi
o drift flux apresentado primeiramente por Wallis (1969). O drift flux € um modelo empirico
gue possibilita estimar o diametro médio das bolhas de ar em colunas, baseado essencialmente
nos valores do holdup do ar e nas velocidades das fases presentes na coluna (DOBBY et al.,

1988). O diametro das bolhas é estimado a partir das seguintes equacdes:
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* *

db{—lg iSAL Y. *(1+0,15*Reg’687)} (2.14)
g*Ap

u=—J -(JG'JLm) (2.15)

m = (4,45+18%(d,/d,))*Re;" ............ para 1<Re, <200
M = 4,45*Re e, para 200<Re, <500
* *
Reb — db ‘]r pSL (216)
Mg
em que:

dp € 0 didmetro médio da bolha;

dc é o didmetro da coluna;

U, é a velocidade terminal de ascensao das bolhas de ar;
gg€ 0 holdup

us. € a viscosidade da mistura;

psL é a densidade da particula;

g é a aceleracdo da gravidade;

Re, é 0 nimero de Reynolds das particulas;

Rey, € 0 numero de Reynolds das bolhas isoladas;

Ap ¢ a diferenca de densidade entre as fases particula e bolha;
Js € a velocidade superficial do ar;

J. € a velocidade superficial do liquido.

A diversidade de técnicas mostra a dificuldade em se obter precisdo nessa medida e,
por isso, nenhuma dessas técnicas citadas sdo completamente satisfatérias. Porém, a técnica
fotografica, combinada com a analise de imagens, tem se apresentado como o método mais
promissor, o qual tem sido também, base para o desenvolvimento de produtos comerciais
(ZHOU et al., 1993; ALDRICH e FENG, 2000; GRAU e HEISKANEN, 2003).

No desenvolvimento das técnicas fotograficas, varios métodos tém sido utilizados

para obtencdo da distribuicdo de tamanho de bolhas (DTB), no processo de flotagdo. Esses
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métodos sdo caracterizados pela natureza do sensor como: intrusivos apresentando maiores
valores para erros, pois influem diretamente da fluidodindmica do sistema, e os néo intrusivos

que tem se mostrado mais eficientes nesse processo.
2.7.1. Técnicas de filmagem

Uma das dificuldades apresentadas nas técnicas de filmagem que envolve a captura
de bolhas do sistema de flotacdo é o fendbmeno de coalescéncia que ocorre nos tubos,
dificultando a obtencdo de dados confiaveis. Entretanto, Bailey et al. (2005) avaliaram a
frequéncia do fendbmeno de coalescéncia em uma técnica de filmagem com amostragem de
bolhas e percebeu que a coalescéncia € um evento raro, 1 em 1000 bolhas filmadas em fluxo
livre. Mostraram, entdo, que a coalescéncia ndo é o maior problema para sistemas com
amostragem de bolhas inclusive, quando o sistema operar sem adicao de tensoativo. Contudo,
essa constatacao foi feita para medidas de bolhas em condi¢cdes com pequenas quantidades de
bolhas presentes no sistema. Dessa forma, observou também que a coalescéncia acontece, em
maior nimero, nas condi¢cBes em que ha uma concentracao alta de bolhas proximas ao ponto
de geracdo das bolhas, ou se acontecer uma populacdo de bolhas na base do tubo amostrador.

Leiva et al. (2010) realizaram medidas de diametro de bolha utilizando a técnica
MBSA (Mc-Gill Bubble Size Analyzer). Na amostragem de bolhas, observaram que uma
quantidade maior de bolhas menores era contabilizada e isso era devido, provavelmente, a sua
menor velocidade de ascensdo comparada as bolhas maiores. Esse fato teve por consequéncia
uma sobre-estimacdo da influéncia das bolhas menores na distribuicdo. Com o objetivo de
corrigir as distribuicdes obtidas, a partir das imagens foi calculado a velocidade de ascensao
das bolhas e esse valor foi utilizado como fator de correcéo da distribui¢do, obtendo-se assim
uma nova distribuicdo de tamanho de bolhas. O erro entre as distribui¢des encontradas foi de
5-10%.

2.7.1.1. Técnicas ndo intrusivas

Diaz-Penafiel e Dobby (1994) determinaram o didmetro de bolhas geradas em uma
coluna de flotacdo de laboratdrio, feita em vidro com 2,5 cm de diametro e 250 cm de altura.
A DTB foi obtida através da analise de drift flux (desenvolvida por DOBBY et al, 1988), e
validada com um método ndo intrusivo de medida fotografica. Nesse método as bolhas eram
contadas e medidas através da filmagem por uma camera posicionada em frente a coluna,

conforme mostra a Figura 2.12.
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Figura 2.12 : Método de filmagem ndo intrusiva desenvolvida por Diaz-Penafiel e Dobby
(1994)

A camara estava conectada a um computador que registrava o tamanho da bolha e
também fazia a contagem das bolhas filmadas. No processamento dos dados, um software
calculava e fornecia os valores para tamanho médio de bolha e o desvio padrdo do erro das
medidas. As bolhas medidas nesse sistema apresentaram tamanho na faixa de 0,8 a 2,0 mm.

Busciglio et al. (2013) fizeram medidas de tamanho de bolha em um tanque
cilindrico agitado através da técnica LIF-SABS (Laser-Induced Fluorescence with Shadow
Analysis for Bubble Sizing), conforme mostra o esquema de filmagem utilizado na Figura
2.13.
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Figura 2.13: Esquema representativo da técnica de filmagem néo-intrusiva LIF-SABS (Fonte:
BUSCIGLIO et al. 2013)
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Essa técnica € baseada na adi¢do de um corante fluorescente na fase liquida. Dessa
forma, quando o laser é direcionado para o tanque atravessando a fase liquida, a luz é
refletida devido a presenca do corante fluorescente. Enquanto isso, o sistema € filmado, e
observa-se que € possivel obter uma definicdo clara dos limites das bolhas facilitando o
processo de determinacdo do tamanho das mesmas. Cumpre ressaltar que, o tanque foi imerso
em um vaso retangular cheio de &gua para diminuir as distor¢des na imagem provocadas pela

distorcao cilindrica,. A camera foi posicionada perpendicular ao vaso.
2.7.1.2. Técnicas intrusivas

Grau e Heiskanen (2003) utilizaram a técnica de analise de tamanho de bolha HUT
que consiste na amostragem de bolhas por um tubo conectado a uma cadmara externa para
visualizacdo das bolhas, em um sistema ar-agua com o uso de tensoativos. As bolhas nessa
camara eram filmadas através de uma camera CCD monocromatica, que capturava imagens
em intervalos de tempo regulares. As imagens capturadas eram pré-processadas
automaticamente em um software comercial (Matrox Inspector 4.1) e, depois, através de um
algoritmo, a medida do tamanho das bolhas e contagem era feitas para obtencdo das DTB e
dos seus respectivos diametros médios de Sauter. Foram medidas bolhas com tamanhos na
faixa de 1 a 7 mm. A Figura 2.14 mostra um esquema representativo do sistema de medida de
bolhas e uma imagem obtida das filmagens.

Amostrador
\ Camera Digital ro—
04 @0
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amostragem N 8 o
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Figura 2.14: Esquema representativo do analisador de tamanho de bolhas HUT e uma imagem
obtida a partir dessa técnica (Fonte: GRAU e HEISKANEN, 2003).

Veras et al. (2009) utilizaram a técnica desenvolvida pela TUClausthal (Tecnhische
Universitat Clausthal) da Alemanha para obtencdo do tamanho de bolhas em uma coluna de

flotacdo operando no sistema ar-4gua com a adicdo de espumantes. A técnica consiste em uma
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sonda composta por um capilar de vidro responsavel pela captura das bolhas de ar, e no qual
essas bolhas sdo transformadas em elipsdides cilindricos. Na sonda estdo presentes também
duas células luminosas e dois fototransistores para medir o sinal através dos indices de

refracdo das fases: liquido e gas, como pode ser observado na Figura 2.15.
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Figura 2.15: Sonda de succao fotoelétrica para captura de bolhas de ar da técnica
TUClausthal. (Fonte: VERAS et al., 2009)

A Figura 2.16 mostra o aparato experimental utilizado para medicdo das bolhas, no
qual a succdo das bolhas era feita por meio de uma bomba de vécuo, e os dados obtidos pela

sonda eram coletados e processados com o software do equipamento Hydromess® 1.40.

Sonda
fotoelétrica  Coluna de flotagao

Capilar de vidro_

Vavula o 14 %
Bomba de ‘-% ® —1
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‘ Bombade Viuo | [ ——. ",‘ . ugtech
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E N4 Computador
/5| Rotametro

Figura 2.16: Aparato experimental técnica de medicdo de bolhas TUClausthal. (Fonte:
VERAS et al., 2009)

Os capilares possuiam didmetro interno de 0,6 e 0,8 mm e a velocidade de succéo
ajustada na bomba de vacuo foi de 1,5 m/s. Com uma vazao de ar em 101,8 cm3/min e na
auséncia de espumante, o didmetro médio das bolhas foi de 2,51 mm. A adigdo de espumante

apresentou o resultado esperado da diminuigdo do tamanho meédio das bolhas.
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A técnica MBSA (McGill Bubble Size Analyser) utilizada para determinar o tamanho
de bolhas nos testes realizados por Leiva et al. (2010) consiste em um tubo amostrador

conectado a um visor para amostragem das bolhas, conforme mostrado na Figura 2.17.
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Figura 2.17: Diagrama representativo da técnica de filmagem intrusiva MBSA (Fonte: LEIVA
etal., 2010)

O tubo inserido no interior da coluna de bolhas permitia a suc¢do das bolhas até o
visor. As bolhas que passavam pelo visor eram filmadas por uma camera de alta velocidade, e
depois de processadas as imagens, as DTB eram obtidas através de um algoritmo

desenvolvido no software Matlab 7.2.
2.7.2. Medidas de tamanho de bolha na fase de espuma

Se a fase de interesse é a de espuma, a determinacdo do tamanho de bolha nesta fase
estd relacionada diretamente com o grau de eficiéncia da separacdo e, da mesma forma é
relacionado com o teor de liquido. A estabilidade da espuma é determinada pela taxa de
coalescéncia de bolha (XIE et al., 2004).

A presenca de particulas solidas tem uma forte influéncia na estabilidade da espuma.
Alguns trabalhos da literatura (ATA et al., 2003; BHONDAY1 e MOYS, 2014) observaram
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que o diametro médio das bolhas aumenta com o aumento da distancia da bolha da interface
polpa-espuma indicando que o fendmeno de coalescéncia ocorre em todas as regides da fase
de espuma.

A estabilidade da espuma, dentre outras variaveis, depende do tipo e concentracéo de
espumante, e da quantidade e natureza das particulas em suspensdo (hidrofobicidade da
particula e tamanho). A compreensdo do comportamento da espuma para sistemas ar-agua
ainda € pequena e ndo muito clara para indicar a relacdo, por exemplo, entre a estabilidade da
espuma e o tipo de espumante. A estabilidade da espuma pode ser definida como a habilidade
das bolhas, nessa regido, de resistirem aos fendmenos de coalescéncia e quebra.
(FARROKHPAY, 2011).

Ata et al. (2003) perceberam também que a estabilidade da espuma esta relacionada
com o grau de hidrofobicidade das particulas e que as particulas com um grau intermediario
de hidrofobicidade apresentaram uma espuma com maior estabilidade, comparada com a
espuma formada na presenca de particulas com grau maior e menor de hidrofobicidade.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

3.1. Fluxograma do trabalho

De forma geral, o estudo da geracdo de bolhas em uma coluna de flotagéo foi
realizado através da determinacdo do didmetro das bolhas por meio de dois diferentes
métodos. O primeiro método offline consistiu na utilizacdo de duas técnicas para obter o
tamanho de bolhas. Também foi medido o holdup para relaciona-lo com as distribuicdes de
tamanho de bolhas (DTB) obtidas. O segundo método online consistiu na técnica FBRM
(Focused Beam Reflectance Measurement) e PVM (Particle Vision and Measurement) que
realizou a medida e filmagem das bolhas por meio de sondas de reflexdo. Nesse método foi
possivel uma comparacdo do tamanho de bolhas no sistema ar-agua com o sistema flotando

minério de apatita.
3.2.  Unidade Experimental

As Figuras 3.1 e 3.2 representam, respectivamente, uma foto e um esquema da
unidade experimental a qual se encontra no Laboratério de Sistemas Particulados da
Faculdade de Engenharia Quimica da Universidade Federal de Uberlandia. A unidade
consiste em uma coluna de flotacdo feita em acrilico dividida em trés se¢fes. Uma secao
cilindrica com 150 cm de comprimento e 4 cm de diametro, abaixo dessa a segunda secéo,
com formato tronco-conica de 9,5 cm de altura e, logo apds a terceira secdo de formato
cilindrico com 12 cm de altura e 10 cm de didametro. No topo da coluna ficava um médulo no
qual era recolhida a espuma e despejada em um reservatario.

A unidade foi projetada de forma a possibilitar a utilizacdo de diferentes técnicas
para geracdo das bolhas. A primeira técnica consistia na utilizacdo de um aerador interno e
rigido, um meio poroso conico constituido de particulas finas de bronze sinterizado, que
promovia a distribuicdo de ar. Portanto, esse aerador era fixado na base da coluna a partir de
um suporte interno pelo qual era conduzida a alimentagdo de ar comprimido até o aerador. A

alimentacéo de ar para esse sistema provinha de uma linha de ar comprimido.
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A segunda técnica utilizada para gerar bolhas no interior da coluna é representada
pelo acoplamento de um Venturi a secéo cilindrica com maior didmetro, a uma distancia de
12 cm da base.

Neste sistema a alimentacdo de ar era realizada no Venturi e a alimentacdo de agua
correspondia a corrente de recirculagdo bombeada até o Venturi por meio de uma bomba
peristaltica. A vazdo dessa recirculacdo era obtida através da medida da pressdo na linha, por

meio de um mandmetro posicionado a jusante da bomba.

1 — Alimentacdo de agua e polpa

2 e 3 — pontos de amostragem do
holdup

4 — rotametro de agua

5 — rotdmetros de ar

6 —filtro de ar
7 — linha de ar comprimido
8 e 9 - bomba peristéltica

(alimentagdo da agua de lavagem e do
tensoativo, respectivamente)

10 — aerador

11— Venturi

12 — alimentacéo de ar no Venturi

13 — manbmetro

14 — bomba peristaltica para a
recirculacdo da polpa

15 — recipiente para coleta do
concentrado

16 - recipiente para coleta do rejeito
17 — tubo amostrador
18 — mandmetros diferenciais

Figura 3.1: Unidade Experimental

O controle da presséo era realizado por um by-pass. A alimentacdo de ar era suprida
por uma linha de ar comprimido e medida através de um rotametro. O Venturi foi construido
em poliacetal e possuia um didametro na restricdo de 2 mm. A Figura 3.3 mostra as dimensdes
e estrutura do Venturi utilizado.
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Figura 3.2: Representacdo Esquematica da unidade experimental.
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Figura 3.3: Dimensdes do Venturi
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Para os testes em que foi adicionado o tensoativo, a alimentacéo desse foi realizada
no mesmo ponto de alimentacdo de ar, e sua alimentacdo era feita por uma bomba peristéltica
com controle de vazéo (item 9 da Figura 3.1).

Para os testes de medida de bolha na flotacdo de minério, foi adicionada agua de
lavagem, cuja alimentacdo era feita no topo da coluna através de uma bomba peristéltica, com
a vazdo de 4gua medida por um rotdmetro conforme mostra o ponto 4 da Figura 3.1.

3.3. Meétodo offline

Conforme mostrado no item 3.1, a determinacdo do diametro de bolhas foi realizada
através de dois métodos diferentes. Neste primeiro método, para o sistema operando com ar-
agua, o estudo do controle do tamanho das bolhas foi possivel através da avaliacdo e medida
do diametro de bolha através de duas diferentes técnicas de filmagem. Esse controle do
tamanho de bolhas foi relacionado com medidas obtidas para o holdup (g;). Assim, foi

avaliado de que maneira as variaveis do processo influenciaram nestas medidas.
3.3.1. Metodologia para medida do diametro de bolha

Para obtencdo do didmetro das bolhas geradas na coluna de flotac&o, utilizou-se da
técnica de analise de imagens. Com ja dito anteriormente, neste método foram utilizadas duas
diferentes técnicas para aquisicdo das imagens. Essas duas técnicas, a amostragem de bolhas e

a filmagem direta, foram baseadas nas metodologias utilizadas por Ribeiro (2012).
3.3.1.1. Amostragem de Bolhas

Esta técnica consistia na filmagem estatica de bolhas capturadas da coluna de bolhas.
Para tal, o sistema de amostragem de bolhas era composto de um amostrador projetado por
Ribeiro (2012), uma camera de alta velocidade e um estereomicroscopio, conforme mostra a
Figura 3.4. A amostragem era feita através de um tubo de ago, com 6 cm de diametro e 10 cm
de comprimento posicionado no centro e com um angulo de 45° com relagdo a coluna (ponto
17 da Figura 3.1). O tubo era conectado ao amostrador, e com o auxilio de uma bomba
peristaltica, posicionada a jusante do amostrador, as bolhas eram succionadas do interior da
coluna, com velocidade previamente controlada de forma a diminuir o efeito de coalescéncia
das bolhas coletadas. Assim as bolhas coletadas que tocavam a superficie do visor do

amostrador eram filmadas.
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O sistema de filmagem de alta velocidade foi conectado a um computador atraves de
uma placa de video e os filmes obtidos eram gravados através do software Power Director.

O estereomicroscopio utilizado foi da marca Nikon, modelo SZM1000. Foi utilizada
para iluminacdo do sistema de filmagem uma lampada de halogénio que acompanhava o
microscopio. A camera de alta velocidade, que foi acoplada ao microscépio, era da marca
MotionScope modelo 2000S.

Rack de Filmagem
de Alta Velocidade Camera de Video

C tad
omputador Coluna

de bolhas

Bomba Peristalticg Tubo de

Amostragem

Figura 3.4: Esquema representativo da técnica de amostragem de bolhas

3.3.1.2. Filmagem Direta

A filmagem direta obtinha imagem das bolhas em estado dinamico, ou seja, as bolhas
em movimento na coluna eram filmadas, com a mesma cadmera de alta velocidade utilizada no
método anterior, posicionada em paralelo com a coluna, conforme mostra a Figura 3.5.

Como a coluna era feita em acrilico transparente e, utilizando-se de uma iluminacao
do sistema, foi possivel observar o movimento de ascenséo das bolhas ao longo da coluna e
mensurar seus diametros.

As filmagens foram realizadas a 250 quadros por segundo e reproduzidas com uma
velocidade de 5 até 250 quadros por segundo para serem gravadas, utilizando o mesmo
software do método anterior.

Para compensar a deformacdo gerada pelo acrilico e formato da coluna das bolhas,
foram filmadas esferas com didmetro conhecido e a razdo, entre seu diametro real pelo seu
didmetro observado no interior da coluna, foi utilizada como fator de corre¢do para os valores

de didmetros obtidos.
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Figura 3.5: Esquema representativo da técnica de Filmagem Direta

3.3.1.3.Anélise das Imagens

Filmes foram obtidos destas técnicas, amostragem das bolhas e filmagem direta. Para
analise desses videos, através do software ImageGrab, era possivel obter fotos das filmagens
realizadas. Entéo, a partir dessas fotos, se tornava possivel a medida do didmetro das bolhas, a
qual foi realizado através do software ImageJ. Neste Ultimo, a partir de uma calibracdo prévia
com um padrdo com comprimento conhecido, permitia a conversao de pixels para milimetros.

Foram medidas aproximadamente 500 bolhas para cada condicdo, visto que para essa
quantidade de bolhas a variacdo do D3, era minima. Vale ressaltar que o diametro medido

correspondia ao diametro da esfera com mesma area projetada.
3.3.2. Metodologia para medida do holdup

O holdup de ar € a fracdo volumétrica de ar no interior da coluna. Assim, de posse
desse conceito e em nivel de simplificacdo, deste ponto em diante sera utilizada a expressédo
reduzida holdup para se referir a esse termo no desenvolver de todo o texto. O valor de holdup
foi determinado através de mandmetros diferenciais ilustrados segundo a Figura 3.6 (item 18
da Figura 3.1).

A diferenca de nivel entre 0s mandmetros era obtida quando né&o se observava uma
variagdo significativa no holdup da coluna. Dessa forma o valor de holdup foi calculado
segundo a Equagdo 3.1, na qual Ah se refere a diferenga de nivel entre os mandmetros e L se

refere a diferenca entre os pontos utilizados para amostragem, ou seja, a distancia ente 0s
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pontos 2 e 3 mostrados na Figura 3.6. Essa equacdo é uma simplificacdo da Equagédo 2.9
apresentada no capitulo anterior. Nessa simplificacdo a densidade do fluido é igual a

densidade da mistura, ja que as medidas foram realizadas com a coluna operando apenas com
ar-agua.

-2 (3.1)

i Ah
2 o |

pe3

Figura 3.6: Metodologia para medida de holdup

3.3.3. Metodologia para medida da tenséo superficial

Para verificar a influéncia da adicdo de tensoativo nas respostas de interesse
(tamanho de bolha e holdup) foram realizadas medidas de tensdo superficial da fase liquida
com diferentes concentragdes de tensoativo. Foi utilizado para as medidas um Tensiémetro
Educacional K6 da marca KRUSS conforme mostrado na Figura 3.7.

Figura 3.7: Tensidémetro utilizado para medida de tensdo superficial
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3.3.4. Planejamento experimental para o método off-line

O planejamento de experimentos aplica principios e técnicas a etapa de coleta de
dados, de modo a assegurar a geracdo de conclusdes validas, por isso, € uma abordagem
sistematica e rigorosa para solucdo de problemas de engenharia. E possivel, por meio dessa
técnica, obter modelos estatisticos que representem o efeito de cada varidvel nas respostas de
interesse visando assim a previsdo de respostas e a otimizacdo do processo. Portanto, a
combinacdo da técnica de planejamento fatorial de experimentos com a metodologia de
superficie de resposta foi utilizada para a predi¢do do desempenho e otimizacao do processo.

O fluxograma representado na Figura 3.8 mostra como foram organizados o0s

planejamentos.

Planejamento Fatorial 1

(PF1)
Sem Planejamento Fatorial
Tensoativo Fracionéario 1 (PFF1)

Planejamento Composto
Central 1 (PCC1)

Testes Preliminares 1
(TP1)

Planejamento Fatorial 2
(PF2)

Planejamento Fatorial
Fracionario 2 (PFF2)

Planejamento Fatorial 3
(PF3)

Planejamento Composto
Central 2 (PCC2)

Planejamento\
Experimental
(Método
offline)

Com
Tensoativo

Figura 3.8: Esquema do planejamento experimental para o método offline

Este planejamento foi subdividido em duas etapas: na primeira etapa os testes foram
realizados para o sistema ar-4gua sem a adicdo de tensoativos. Na segunda etapa, com 0
objetivo de avaliar a influéncia do tensoativo no comportamento hidrodindmico do sistema, 0s
testes foram conduzidos com a adi¢do de tensoativo no processo.

Neste planejamento foram estudadas as seguintes varidveis para os testes sem adi¢do
de tensoativo: pressdo do ar (Py) ajustada por um mandémetro posicionado na linha de ar

comprimido que alimentava o sistema, a vazao de ar (Qa) medida por um rotametro de ar; a

44



pressdo na linha do Venturi (Pve) ajustada por um mandémetro posicionado & montante do
Venturi, e controlada por um by-pass na corrente de recirculacao.

Para os ensaios, com a adicdo de tensoativo, as variaveis manipuladas foram:
velocidade superficial do gas (Jg) com o auxilio de um rotametro de ar que media a vazéo
referente a tal velocidade; concentragéo de tensoativo (C); vazédo de alimentacéo de tensoativo
(Qy) ajustada por uma bomba peristéltica, e tempo de operagdo (t) medido com o auxilio de
um crondmetro.

As respostadas analisadas para ambos os estudos, com e sem a adicdo de tensoativo,
foram: o diametro de bolha que representasse as DTB para cada condicdo, holdup (s,) € a
porcentagem de bolhas com tamanho intermediario (Pg), ou seja, a porcentagem de bolhas da
DTB com tamanho entre 100 e 1000 um.

Desta forma, a partir das distribuicdes de tamanho de bolha (DTB) obtidas, foram
calculados os seguintes diametros representativos: didmetro médio de Sauter (D3;), didmetro
médio aritmeético (Dmgdio) € 0 didmetro que representa a moda da DTB (Dmoda)-

Os célculos para obtencdo do D3z, € Dmegio foram obtidos conforme mostra as
equacOes 3.2 e 3.3, respectivamente.

N

> nd

Dy,=% 3.2)
n,d?
2
N
S
D redio = izll\l (3.3)

nas quais d; equivale ao diametro da bolha i, n; equivale ao nimero de bolhas com didmetro

di, e N a quantidade de bolhas amostradas.
3.3.4.1. Planejamento Fatorial 1 (PF1) — sem tensoativo

Nesta etapa inicial foi realizado um planejamento fatorial a dois niveis (2) com o
objetivo de avaliar o tamanho de bolhas geradas pelo aerador (flotacdo com ar disperso).
Assim as variaveis foram a presséo e a vaz&o de ar e os niveis utilizados foram de acordo com
as condigcdes recomendadas por Santos, M. (2010) e Santana (2011), conforme mostra a

Tabela 3.1. O objetivo desse planejamento foi de se obter uma DTB do aerador para
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comparagdo com as bolhas geradas pelo Venturi. As DTB foram obtidas a partir da filmagem

direta.

Tabela 3.1: Planejamento Fatorial 1 (PF1)

Teste Par Qar X1 X2

(bar) (L/h)

1 3,5 60 +1 -1
2 3,5 80 +1 +1
3 2 60 -1 -1
4 2 80 -1 +1

3.3.4.2. Planejamento Fatorial Fracionariol (PFF1) — sem tensoativo

Este segundo planejamento fatorial fracionario a trés niveis (3“*) avaliou o tamanho
de bolhas geradas pelo sistema operando com o Venturi. Para a realizacdo destes testes
iniciais, os niveis utilizados foram de acordo com o observado em alguns trabalhos da
literatura.

Desta forma, as variaveis estudadas foram: vazdo de ar (Qq), pressdo do ar (Py) €
pressdo na linha do Venturi (Pve). A Tabela 3.2 apresenta as varidveis e o0s niveis estudados
nesse planejamento. As DTB foram obtidas a partir da amostragem de bolhas e da filmagem

direta.

Tabela 3.2: Planejamento Fatorial 2 (PF2)

Teste (t?;:r) (S/ar:) (E;/?) X | X | X
5 12 5 2 T | 1| 1
6 12 15 2 1T [ 0 | 1
7 12 25 3 1 |+ | o0
8 2,6 5 2 T
9 26 15 3 0| 0] o
10 2,6 25 2 0 |+ | 4
11 4 5 3 |+ | 1| o0
12 2 15 2 |+ | 0| a
13 2 25 4 |+ |+ |41

3.3.4.3. Planejamento Composto Central 1 (PCC1) — sem tensoativo

Com o objetivo de verificar a influéncia das variaveis de estudo e obter a regido na
qual havia a formacdo preferencial das bolhas intermediarias com um holdup na faixa

operacional, foi realizado um Planejamento Composto Central com fator de ortogonalidade
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igual 1,287 e 2 réplicas no ponto central. Os niveis e as varidveis para este planejamento sdo
mostrados na Tabela 3.3 e foram definidos de acordo com o observado no Planejamento
Fatorial 2 (PF2). As DTB foram obtidas a partir da amostragem de bolhas e da filmagem

direta.

Tabela 3.3: Planejamento Composto Central (PCC1)

I:’ar ar I:)Ve

Teste | pan (Slh) (bar) | X2 X3
14 2,0 5,0 2,0 -1 -1 -1
15 2,0 5,0 4,0 -1 -1 +1
16 2,0 20,0 2,0 -1 +1 -1
17 2,0 20,0 4,0 -1 +1 +1
18 4,0 5,0 2,0 +1 -1 -1
19 4,0 50 4,0 +1 -1 +1
20 4,0 20,0 2,0 +1 +1 -1
21 4,0 20,0 4,0 +1 +1 +1
22 1,7 12,5 3,0 -1,287 0 0
23 4,3 12,5 3,0 1,287 0 0
24 3,0 3,0 3,0 0 -1,287 0
25 3,0 22,0 3,0 0 1,287 0
26 3,0 12,5 1,7 0 0 -1,287
27 3,0 12,5 4,3 0 0 1,287
28 3,0 12,5 3,0 0 0 0
29 3,0 12,5 3,0 0 0 0

3.3.4.4. Testes Preliminares 1 (TP1) — com tensoativo

Nesta etapa do trabalho o objetivo, além de verificar a influéncia das variaveis ja em
estudo, era avaliar a influéncia da adigéo de tensoativo no tamanho de bolhas, no holdup do ar
e na porcentagem de bolhas intermediarias formadas. A partir destes ensaios foi realizada uma
mudanca de variaveis. As variaveis, pressdo de ar e vazdo de ar, foram correlacionadas
conforme mostra a Equacdo 3.4, que foi utilizada para corrigir a leitura da vazéo no
rotametro, j& que o mesmo foi calibrado para operar em condi¢des de temperatura igual a
22°C e na pressdo atmosférica. A corregdo foi feita apenas para a pressao, visto ser pequena a

variagao de temperatura.

P
Qar (Pl):Qar (Pcalibragéo ) X P—l

calibragéo

(3.4)
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Dessa forma, a partir da Equacdo 3.5, foi calculada a velocidade superficial do gas
(Js), variavel escolhida para ser analisada nos proximos planejamentos, visto que essa tem
sido mais utilizada em vérios trabalhos cientificos. Outro motivo é o fato de que é uma
referéncia para os processos de flotacdo, da qual muitos afirmam que uma boa eficiéncia no

processo de flotagdo ocorre para Jg na faixa de 1-2 cm/s.

(3.5)

Com o objetivo de conhecer o comportamento do sistema com a adi¢do de tensoativo
e determinar qual a faixa de valores a ser utilizada para cada variavel, foram realizados trés
testes com o sistema operando com condi¢Bes maxima, intermediaria e minima das variaveis.

As variaveis estudadas foram a velocidade superficial do gas (Jg), a concentragdo de
tensoativo (C), a vazdo de alimentacdo do tensoativo (Q:) cujos testes estdo mostrados na
Tabela 3.4.

Para estes ensaios, a pressdo de ar foi fixada em 3 bar e as amostragens foram
realizadas a cada 3 min durante o tempo total de 24 min em cada teste. Para estes testes foi
utilizado o Genagen, como tensoativo. As DTB foram obtidas a partir da amostragem de

bolhas e da filmagem direta.

Tabela 3.4: Testes Preliminares 1 (TP1)

J C
Teste (crr(13/s) (ppm) (m L(?rtnin)
30 2,5 50 100
31 1,5 30 50
32 0,5 5 14

3.3.4.5. Planejamentos Fatoriais 2 (PF2) — com tensoativo

Nesta fase dos estudos experimentais o objetivo era verificar se havia diferenca entre
0s trés tipos de tensoativos disponiveis para teste: Genagen, Flotigor e Lupromim. Desta
forma, foi proposta a realizacdo de um planejamento do tipo fatorial a dois niveis (2%) para
cada tipo de tensoativo a fim de verificar a influéncia das variaveis: velocidade superficial do
gas (Jg), concentracdo de tensoativo (C), vazéo de alimentacéo do tensoativo (Q;) e tempo de
operacdo (t) na DTB.
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Tabela 3.5:

Planejamento Fatorial (PF2) — (didmetro de bolha)

Je C t t
Teste (cm/s) (ppm) (m Lclgmin) (min) Xa | X5 | Xe | X7
33 0,5 5 50 5 111 (-1 (-1
34 2,0 5 50 20 +1 | -1 (-1 |[+1
35 0,5 50 50 20 -1 |41 | -1 [ +1
36 2,0 50 50 5 +1 |+1 | -1 | -1
37 0,5 5 100 20 -1 -1 [ +1 [+1
38 2,0 5 100 5 +1 [ -1 [+1 | -1
39 0,5 50 100 5 -1 |41 [+1 | -1
40 2,0 50 100 20 +1 | +1 [+1 | +1
41 2,0 5 50 5 +1 -1 -1 -1
42 0,5 50 50 5 -1 |+41 [ -1 | -1
43 0,5 5 100 5 1 (-1 [+1 ] -1
44 2,0 50 100 5 +1 |41 [+1 | -1
45 0,5 5 50 20 111 | -1 [+1
46 2,0 50 50 20 +1 [+1 | -1 [+1
a7 2,0 5 100 20 +1 | -1 [+1 [+1
48 0,5 50 100 20 -1 |41 [ +1 [ +1

A Tabela 3.5 mostra o planejamento realizado para cada um dos trés tensoativos,
apresentando as variaveis e 0s niveis utilizados, os quais foram definidos a partir dos
resultados observados nos testes preliminares. Sendo assim os testes 33 ao 48, equivalem a
situacdo em que foi usado o Genagen como tensoativo e, 0s testes 49 ao 64, e 65 ao 80,
correspondem as situacdes nas quais foi usado o Flotigor e o Lupromim, respectivamente,
como tensoativo. Estes ultimos ndo foram mostrados por apresentarem a mesma matriz de
planejamento mostrada na Tabela 3.5. As DTB foram obtidas a partir da amostragem de

bolhas.
3.3.4.6. Planejamentos Fatoriais Fracionarios 2(PFF2) — com tensoativo

Este planejamento teve 0 mesmo objetivo do planejamento fatorial 2 (PF2), porém
observou-se que, com metade dos experimentos para a resposta holdup, através de uma
analise estatistica, ndo foi encontrada estrutura de confundimento, ou seja, 0s parametros das
variaveis isoladas nao sofriam influéncia dos parametros de outras variaveis principais e esse
mesmo fato acontecia para as intera¢0es dois a dois. Diante disso com o objetivo de diminuir
a quantidade de experimentos realizados, a auséncia de estruturas de confundimento permitiu

que para o holdup fosse realizado um planejamento do tipo fatorial fracionario a dois niveis
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com p igual a 1 (2“%), para cada tipo de tensoativo. A Tabela 3.6 mostra as variaveis e os

niveis estudados nesse planejamento.

Tabela 3.6: Planejamento Fatorial Fracionario (PFF2) — (holdup)

JG C t t
Teste (cm/s) (ppm) | (m Lclgmin) (min) | X% | X |
81 0,5 5 50 5 1 -1 1) -1
82 2,0 5 50 20 +1] -1 -1 +1
83 0,5 50 50 20 1| 41 1) +1
84 2,0 50 50 5 +1 | +1| 1| -1
85 0,5 5 100 20 1) -1 41| +1
86 2,0 5 100 5 +1 | -1 +1| -1
87 0,5 50 100 5 1 41| 41 -1
88 2,0 50 100 20 +1 +1| +1] +1

Sendo assim, os testes 81 ao 88, equivalem a situacdo em que foi usado o Genagen
como tensoativo e 0s testes 89 ao 96 e 97 ao 104 correspondem as situagOes nas quais foi
usado o Flotigor e o Lupromim, respectivamente, como tensoativo. Da mesma forma que no
PF3, esses ultimos testes, ndo foram mostrados por apresentarem a mesma matriz de

planejamento mostrada na Tabela 3.6.
3.3.4.7. Planejamento Fatorial 3 (PF3) — com tensoativo

Uma verificacdo estatistica foi proposta, para avaliar se havia diferenca entre os
diferentes tipos de tensoativos, de forma a obter um pardmetro para escolha do melhor
tensoativo para ser utilizado nas etapas posteriores.

Vale ressaltar que o melhor tensoativo seria aquele que possibilitasse a formacao de
bolhas com tamanho intermediario mantendo o holdup, com valores dentro da faixa
operacional viavel.

Para isso, através de planejamentos fatoriais a dois niveis, com 5 variaveis (2), os
tensoativos foram testados dois a dois, e também com os valores obtidos para 0s testes sem
adicdo de tensoativo, nas mesmas condicGes de velocidade superficial do gas. Para esse
planejamento foram utilizados os resultados dos planejamentos PF3 (Tabela 3.5) e PFF
(Tabela 3.6), visto que as varidveis desses foram mantidas e adicionou-se a variavel
qualitativa (tipo de tensoativo).

Com isso, ndo foi necessaria a realizacdo de novos testes, mas apenas uma analise

estatistica através do planejamento 2° que permitia a comparacdo entre os tensoativos. A
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matriz do planejamento obtida esta mostrada na Tabela 3.7. Essa tabela exemplifica a
comparacdo entre Genagen e Flotigor, porém foram feitas outras cinco comparacGes
(Genagen x Lupromim, Flotigor x Lupromim, Genagen X Sem Tensoativo, Flotigor x Sem

Tensoativo e Lupromim x Sem Tensoativo).

Tabela 3.7: Planejamento Fatorial 3 (PF3) — Efeito das varaveis no tamanho de bolhas

Tipo de
JG C t t
Teste (cm/s) | (ppm) | (m L?min) (min) tg?if/?)- Xo | X5 | X6 | X7 | Xa
33 0,5 5 50 5 T1 1) -1 -1 -1 +1
34 2,0 5 50 20 T1 +1 -1 -1| +1]| +1
35 0,5 50 50 20 T1 1) 41 -1 41| +1
36 2,0 50 50 5 T1 +1 +1| -1 -1] +1
37 0,5 5 100 20 T1 1 -1 41 +1| +1
38 2,0 5 100 5 T1 +1 -1 +1| -1] +1
39 0,5 50 100 5 T1 1 41| 41 -1 +1
40 2,0 50 100 20 T1 +1 | +1| +1| +1]| +1
41 2,0 5 50 5 T1 +1( -1 -1 -1] +1
42 0,5 50 50 5 T1 1)+ 1| -1 +1
43 0,5 5 100 5 T1 1 -1 41| -1 +1
44 2,0 50 100 5 T1 +1 +1| +1| -1]| +1
45 0,5 5 50 20 T1 1 -1 -1 41 +1
46 2,0 50 50 20 T1 +1 ] +1| -1 41| +1
47 2,0 5 100 20 T1 +1 -1 +1| +1| +1
48 0,5 50 100 20 T1 1| 41| 41 +1| +1
49 0,5 5 50 5 T2 1) -1 1| -1 -1
50 0,5 5 50 5 T2 +1( -1 -1 +1| -1
51 2,0 5 50 20 T2 1) 41 1| +1| -1
52 0,5 50 50 20 T2 +1] +1| -1 -1| -1
53 2,0 50 50 5 T2 1 -1 41| 41| -1
54 0,5 5 100 20 T2 +1 -1 +1| 1| -1
55 2,0 5 100 5 T2 1) 41 41| -1 -1
56 0,5 50 100 5 T2 +1 +1| +1| +1]| -1
57 2,0 50 100 20 T2 +1( -1 -1 -1] -1
58 2,0 5 50 5 T2 1) 41 -1 -1 -1
59 0,5 50 50 5 T2 1 -1 41| -1 -1
60 0,5 5 100 5 T2 +1 +1| +1| -1| -1
61 2,0 50 100 5 T2 1 -1 -1 41| -1
62 0,5 5 50 20 T2 +1 +1| -1 +1| -1
63 2,0 50 50 20 T2 +1| -1 +1| +1| -1
64 2,0 5 100 20 T2 1 41 41| 41| -1

Cumpre ressaltar que a Tabela 3.7 representa a matriz de planejamento para avaliar 0
efeito das variaveis no tamanho de bolha. Para o holdup, o efeito das variaveis foi verificado
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através do planejamento fatorial fracionario (PFF), assim para essa etapa do trabalho, a matriz
de planejamento utilizada para o holdup é mostrada na Tabela 3.8. Como na Tabela 3.7, a
Tabelo 3.8 exemplifica a comparacdo entre os resultados obtidos quando se utilizou o
Genagen e o Flotigor, como tensoativos. Também foram feitas outras cinco comparacdes
entre os testes realizados com diferentes tensoativos e com o sistema operando na mesma
condi¢do, mas sem adicdo de tensoativo (Genagen x Lupromim, Flotigor x Lupromim,

Genagen x Sem Tensoativo, Flotigor x Sem Tensoativo e Lupromim x Sem Tensoativo).

Tabela 3.8: Planejamento Fatorial Fracionario 2 (PFF2) — Efeito das varaveis no holdup

Tipo de
Teste | | Ve c Qi t te%so- x4 | x5 | x6 | x7 | x8
(cm/s) | (ppm) [ (mML/min) | (min) ativo
81 0,5 5 50 5 T1 1 -1 -1 -1 +1
82 2,0 5 50 20 T1 +1 -1 -1] +#1| +1
83 0,5 50 50 20 T1 1] +1 -1 41| +1
84 2,0 50 50 5 T1 +1 ] +1| -1 -1| +1
85 0,5 5 100 20 T1 1] -1 41| 41| +1
86 2,0 5 100 5 T1 +1 -1 +1| 1| +1
87 0,5 50 100 5 T1 1 +1] 41 -1 +1
88 2,0 50 100 20 T1 +1 | +1| +1| +1| +1
89 0,5 5 50 5 T2 1] -1 -1 -1 1
90 2,0 5 50 20 T2 +1 -1 -1 +1| -1
91 0,5 50 50 20 T2 1] +1) -1 41| -1
92 2,0 50 50 5 T2 +1 +1| 1] -1 -1
93 0,5 5 100 20 T2 1] -1 41| 41| -1
94 2,0 5 100 5 T2 +1 -1 +1| 1| -1
95 0,5 50 100 5 T2 1] +1 41| -1 -1
96 2,0 50 100 20 T2 +1 +1| +1| +1| -1

3.3.4.8. Planejamento Composto Central 2 (PCC2) — com tensoativo

A Tabela 3.9 apresenta o valor das variaveis e 0s niveis estudados no PCC2. Por fim,
para verificar quantitativamente a acdo do tensoativo (Genagen) e da velocidade superficial
do gas no tamanho de bolha, holdup e porcentagem de bolhas intermediarias produzidas foi
realizado um planejamento composto central. Foi utilizado um fator de ortogonalidade igual a
1,483 e duas réplicas do ponto central. As DTB foram obtidas a partir da amostragem de
bolhas e da filmagem direta.
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Tabela 3.9: Planejamento Composto Central 2 (PCC2)

JG C t t

Teste (cm/s) | (ppm) | (m Lclgmin) (min) X4 X5 %6 X7
105 0,5 15 50 5 -1 -1 -1 -1
106 0,5 15 50 20 -1 -1 -1 +1
107 0,5 15 100 5 -1 -1 +1 -1
108 0,5 15 100 20 -1 -1 +1 +1
109 0,5 50 50 5 -1 +1 -1 -1
110 0,5 50 50 20 -1 +1 -1 +1
111 0,5 50 100 5 -1 +1 +1 -1
112 0,5 50 100 20 -1 +1 +1 +1
113 2,0 15 50 5 +1 -1 -1 -1
114 2,0 15 50 20 +1 -1 -1 +1
115 2,0 15 100 5 +1 -1 +1 -1
116 2,0 15 100 20 +1 -1 +1 +1
117 2,0 50 50 5 +1 +1 -1 -1
118 2,0 50 50 20 +1 +1 -1 +1
119 2,0 50 100 5 +1 +1 +1 -1
120 2,0 50 100 20 +1 +1 +1 +1
121 0,1 32,5 75 12,5 |-1,483 0 0 0
122 2,4 32,5 75 12,5 1,483 0 0 0
123 1,25 6,6 75 12,5 0 -1,483 0 0
124 1,25 58,5 75 12,5 0 1,483 0 0
125 1,25 32,5 38 12,5 0 0 -1,483 0
126 1,25 32,5 112 12,5 0 0 1,483 0
127 1,25 32,5 75 1,4 0 0 0 -1,483
128 1,25 32,5 75 23,6 0 0 0 1,483
129 1,25 32,5 75 12,5 0 0 0 0
130 1,25 32,5 75 12,5 0 0 0 0

3.4. Meétodo online

Neste segundo método o estudo do controle do tamanho das bolhas foi possivel
através da filmagem e medida do didmetro das bolhas através das técnicas de filmagem PVM
e de medida FBRM. Nesta etapa foi possivel realizar também algumas medidas durante o
processo de flotacdo de minério. As variaveis e as respostas utilizadas foram as mesmas

presentes nos planejamentos do método offline.
3.4.1. Metodologia para medida do diametro de bolha

As técnicas utilizadas nesta etapa do trabalho foram a PVM e FBRM. Essas técnicas

consistiam na utilizacdo de duas sondas, uma para filmagem das bolhas do sistema (PVM) e
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outra para a medi¢do do tamanho das bolhas (FBRM). Essas sondas foram adaptadas a

unidade experimental com um angulo de aproximadamente 45° conforme mostra a Figura 3.9.

Computador
PVM - Sonda de

filmagem

-

FBRM — Sonda de
medicao

Figura 3.9: Esquema representativo do Método Online de filmagem e medida de
bolhas.

A sonda FBRM ¢é composta por uma fonte que emite o laser para médulos 6ticos. O
laser é cuidadosamente focado no visor da sonda, cuja superficie externa estad em contato com
as particulas (bolhas nesse caso). Assim, quando um laser passava por uma particula, um
pulso referente ao tempo que ele levava para percorrer de uma extremidade a outra da
particula era computado. Por fim, a duracdo de cada pulso multiplicado pela velocidade de
varredura do laser resultava no comprimento de corda (distancia entre as extremidades) da
particula medida.

Como se trata de um método online, ao passo com que as bolhas eram medidas e
filmadas, essas informagGes eram enviadas ao computador e processadas em tempo real. Ou
seja, através de dois softwares distintos era possivel observar as bolhas presentes no interior
da coluna (PVM) e no outro (FBRM), a contagem das bolhas. O didmetro médio de bolhas,
referente as bolhas contadas a cada 10 s, era computado em um grafico no qual se podiam
acompanhar as mudangas do tamanho das bolhas do processo, por meio de diferentes dados

estatisticos (média, moda, mediana, dentre outros).
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3.4.2. Planejamento experimental para o método online
3.4.2.1.Sistema ar-agua

Durante o periodo que as sondas estiveram disponiveis para a realizacdo de testes
experimentais, foram reproduzidos alguns testes realizados no planejamento experimental

para 0 método off-line, mostrados na Tabela 3.10.

Tabela 3.10: Testes para 0 método online sistema ar-agua

Teste Par Qar PVe C Qt _
(bar) (L/h) (bar) (ppm) | (mL/min)
131 2,0 5,0 2,0 - -
132 2,0 5,0 4,0 - .

133 2,0 20,0 4,0 - -
134 4,0 20,0 4,0 - -
135 1,7 12,5 3,0 - -
136 4,3 12,5 3,0 - -
137 3,0 12,5 3,0 - -

138 3,0 60 3,0 - -
139 3,0 12,5 3,0 50 50
140 3,0 22,0 3,0 50 50
141 3,0 22,0 3,0 50 14
142 3,0 40,0 3,0 50 14
143 3,0 3,9 3,0 32,5 75
145 3,0 40,0 3,0 50 50

Assim como nos testes no método offline, foram estudas as variaveis pressao na linha
do ar (Py), vazdo de ar (Qq) e pressdo na linha do Venturi (Pyve) para os testes sem adicéo de
tensoativo. Quando foi considerada adicdo de tensoativo a P, e a Pye foram fixadas em 3,0
bar e, além de variar a Q,, variou-se também a concentracdo de tensoativo (C) e a vazao de
alimentacdo de tensoativo (Q;). Sendo assim a Tabela 3.10 mostra as variaveis e o0s valores

das condigOes que foram estudadas.
3.4.2.2.Flotacdo de minério

O estudo do tamanho de bolhas, utilizando a técnica FBRM e PVM, também foi
realizado em testes de flotagdo com minério. O minério utilizado para a realizacdo deste
trabalho foi fornecido pela Vale Fertilizante (unidade de Araxa-MG), cuja jazida fosfatica faz

parte da chaminé alcalina do Barreiro. As amostras do minério fosfatico coletadas
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correspondem a alimentagdo do circuito de flotacdo de finos gerados as quais foram secas,
homogeneizadas e quarteadas antes de serem enviadas para a FEQUI-UFU. Esses testes,
realizados em regime batelada, foram conduzidos de modo a se obter a cinética da flotacéo,
ou seja, a variagdo do teor de P,Os com o tempo de flotagéo.

Para isto, antes da alimentacdo da polpa a coluna, previamente condicionada com os
reagentes (coletor e depressor), alguns procedimentos preliminares eram realizados.

Primeiramente, com a coluna cheia de agua, era verificada a pressdo da corrente de
recirculacdo, e cujo ajuste se dava pelo sistema de by-pass. Com a bomba em funcionamento
também era ajustada a vazdo de ar no rotdmetro de ar.

Em seguida, a bomba peristaltica que fazia a alimentacdo de tensoativo era ligada
para eliminar ar da tubulacdo e a vazdo era ajustada no valor requerido. Depois, da mesma
forma, a bomba peristaltica da agua de lavagem também era ligada para verificar seu
funcionamento e eliminar o ar da tubulacdo. Entdo, a vazdo de agua era ajustada ao valor
requerido no rotdmetro. Por fim, a &gua era descarregada e a valvula de descarga fechada. Os
recipientes para coleta do concentrado e do residuo eram colocados nas posi¢es adequadas.

No momento em que a polpa estava pronta para ser alimentada a coluna, a bomba
peristéltica de alimentacdo de tensoativo ja era ligada. Simultaneamente a alimentacdo da
polpa, era ligada a bomba de recirculagdo. A polpa era alimentada no topo da coluna
utilizando um funil. Uma vez que a polpa era transferida do béquer para a coluna, o béquer e
o funil eram enxaguados com o restante da dgua contida na pisseta. Apos a alimentacdo de
todo o minério, era ligada a bomba para adi¢cdo da agua de lavagem com o objetivo de
promover a lavagem de espuma. Neste instante, a vaz&do de ar e a pressao na linha do Venturi
eram verificadas.

Como eram testes de cinética, o material flotado foi coletado em diferentes
recipientes para os tempos de 15, 30, 50, 90 e 150 s, contados a partir do momento de
transbordo da espuma no topo da coluna. O restante do material flotado, ap6s os 150 s, foi
coletado em outro recipiente até o fim do teste o qual era determinado quando a interface
polpa-espuma atingia o topo da coluna. Neste momento, a valvula de descarga era aberta e 0
rejeito coletado em um recipiente referente a este material. A coluna era lavada com agua e o
material residual (concentrado e rejeito) era coletado em seus respectivos recipientes.

Para este trabalho, nos testes de flotacdo de minério, utilizou-se a agua de

abastecimento publico.
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Reagentes de Flotacdo

A atuacdo dos reagentes de flotacdo exerce uma funcdo especifica através da
manipulacdo da quimica da polpa porque promove uma modificacao seletiva na superficie dos
minerais, de modo a afetar e induzir as propriedades de hidrofobicidade e hidrofilicidade e
possibilitar a seletividade na separagéo.

Desta forma, foram utilizados nos testes de flotacdo como coletor o sabdo de éleo de
arroz, como depressor o fuba de milho gelatinizado e para regulacdo do pH foi utilizada
solucdo de hidroxido de sédio a 10%. Os reagentes utilizados neste trabalho (coletor e
depressor) foram fornecidos pela Vale Fertilizantes S.A.

O coletor foi obtido pela reacdo de saponificacdo do 6leo de arroz e o depressor por

meio de uma reacao de gelatinizacdo do fuba de milho com hidroxido de sodio a 10% e agua.

Condicionamento do Minério

Antes da alimentagdo do minério a coluna de flotacdo, realizava-se o
condicionamento desse minério de modo a promover o contato das particulas minerais com 0s
reagentes, preparando uma polpa minério-reagentes-agua. Esta etapa visou inibir a adsorcéo
do coletor sobre a superficie da ganga (mantendo-a hidrofilica) e induzir hidrofobicidade a
apatita. Assim, durante o preparo da polpa, primeiramente era adicionado o depressor que era
adsorvido, seletivamente, sobre a superficie dos principais minerais de ganga, impedindo uma
posterior interacdo destas espécies com o coletor, permanecendo hidrofilicas.

Em seguida, adicionava-se o coletor que era adsorvido sobre a superficie da apatita,
tornando-a hidrofdbica, propriedade necessaria para posterior adesdo as bolhas de ar e coleta
seletiva na coluna de flotagdo. O controle do pH foi feito de modo cauteloso, mantendo-o0 no
valor estabelecido durante todo o condicionamento da polpa.

O procedimento detalhado desse condicionado €é citado a seguir e segue a
metodologia utilizada pelos trabalhos de flotacdo desenvolvidos no Laboratorio de Sistemas
Particulados da FEQUI/UFU (SANTANA, 2011; SANTOS, M., 2010).

Primeiramente, toda a agua utilizada para cada teste era separada e dividida em 227
mL colocados em um béquer de vidro para a realizagdo do condicionamento a 60% de
solidos. Em outro béquer 2067 mL de agua para a diluigdo da polpa e, por fim, 200 mL de
agua colocadas em uma pisseta.

As massas de reagentes, coletor, depressor e do minerio, definidas de acordo com o

planejamento, eram pesadas nos respectivos béqueres.
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Em seguida, uma hélice adequada era inserida no agitador e este era colocado no
béquer juntamente com a referida massa do minério e 227 mL de 4gua de processo. Montou-
se entdo o suporte universal com a bureta contendo a solucdo de NaOH a 10 %. Apos o inicio
da mistura da suspensao (agitador IKA Labortechnik RW20.n) com rotacdo em torno de 1614
rpm, por meio da adi¢cdo da solucdo de NaOH contida na bureta, ajustava-se o pH, no valor de
11,5, monitorando-o neste valor durante 5 min. As leituras de pH foram realizadas em um
medidor pH-metro Tecnal, acoplado a um eletrodo combinado de vidro.

Apdbs 5 min, o depressor era adicionado a suspensdo, de forma completa, enxaguando
0 béquer com &gua contida na pisseta. A agitacdo da suspensdo era mantida durante 5 min,
com o controle do pH no valor estabelecido para o experimento.

Decorrido este tempo, era feita a adicdo do coletor, enxaguando o béquer com agua
contida na pisseta. Continuava-se agitando a suspensao durante 5 min, mantendo-se o pH.

Por fim, a &gua de diluicdo era adicionada a polpa, aumentava-se a velocidade do
agitador (aproximadamente 2000 rpm) e o pH da polpa diluida era ajustado.

Uma vez que o condicionamento foi feito, a polpa era alimentada no topo da coluna.

Caracterizacdo quimica dos produtos de flotacao

Apbs a sedimentacdo dos produtos de flotacdo por aproximadamente 24 h, era
retirado cuidadosamente o excesso de dgua contida nos recipientes e o sélido transferido para
capsulas de evaporacdo de porcelana com bico, previamente identificadas. As capsulas eram
levadas pra uma estufa a temperatura de 105°C durante 24 h. Decorrido este tempo, as
capsulas, ja secas, eram retiradas da estufa. Apos o resfriamento, até a temperatura ambiente
durante aproximadamente 30 min, determinava-se a quantidade em massa dos produtos. Na
sequéncia, o material era transferido aos sacos de plastico, previamente identificados.

A determinacdo do teor das espécies quimicas presentes nas amostras foi realizada
utilizando-se o espectrometro de fluorescéncia de raios-X, no Laboratério de Analises da Vale
Fertilizantes em Tapira/MG.

A Tabela 3.11 mostra as condi¢cdes operacionais que foram mantidas constantes
durante a realizacdo dos testes com a flotagdo de minerio. Esses valores foram escolhidos
tendo como base os testes anteriores e as melhores condigdes determinadas por Santos (2014)

para a flotacdo de minerio fino de apatita em coluna convencional operando com ar disperso.
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Tabela 3.11: Condicdes operacionais na flotagcdo de minério

Condicao Valor
Massa de minério 3409
Porcentage_m de solidos do 60%
condicionamento
Porcentagem de s6lido na flotacéo 12%
Concentracao de coletor 120 g/t
Concentracao de depressor 900 g/t
Tempo de condicionamento 5 min (cada reagente)
pH no condicionamento 11,5
Vazao de agua de lavagem 0,15 L/min
Pressdo na linha de ar 3 bar
Velocidade Superficial do gas 2.cm/s
Concentracdo de tensoativo 50 ppm
Vazao de alimentacéo de tensoativo 50 mL/min
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Resultados para o sistema ar-agua — sem tensoativo
4.1.1. Resultados do Planejamento Fatorial 1 (PF1) e do Planejamento Fatorial 2 (PF2)

A Tabela 4.1 apresenta os resultados obtidos no planejamento fatorial 1 (PF1). Os
resultados mostram a influéncia da pressdo e vazdo de ar (Par e Qar, respectivamente) no
tamanho de bolha (avaliando diametro médio de Sauter - Ds3,, diametro médio aritmético -
Dmedio € diametro que representa a moda da DTB - Dmoga) € N0 holdup (g,). Desta forma, foi
possivel conhecer a distribuicdo de tamanho de bolhas (DTB) produzidas na coluna operando
em sistema convencional, ou seja, aeracdo feita através do cone poroso posicionado
interiormente na base da coluna (flotacdo com ar disperso), nas condi¢fes operacionais
utilizadas por Santos, M. (2010) e Santana (2011).

Tabela 4.1: Resultados do planejamento fatorial PF1 (flotacdo com ar disperso)

Teste Par Qar €o D3, Dmedio Dmoda
(bar) | (L/h) (%) (wm) | (um) (pm)

1 3,5 60 6,46 3284 3001 2481

2 3,5 80 8,43 3188 2944 2496

3 2 60 6,40 2985 2662 2368

4 2 80 8,48 3283 3109 3069

Logo, percebe-se que a flotacdo com ar disperso caracterizou-se pela geracdo de
bolhas grandes, apresentando em meédia um didmetro de Sauter igual a 3185 um (3,2 mm
aproximadamente) e um holdup na faixa de 6,4 a 8,5%. O Dmggio € 0 Dmoga apresentaram
valores proximos ao valor do Ds, indicando que a maioria das bolhas possui didmetro
préximo ao do diametro médio de Sauter.

Os resultados obtidos para o planejamento fatorial 2 (PF2), o qual corresponde as
bolhas geradas por meio da passagem forcada da corrente de recirculagdo através do Venturi,
sdo mostrados na Tabela 4.2. Nesta tabela, observam-se os valores para D32, Dmedio, Dmoda € €o
para cada uma das condigdes, de presséo de ar (P4), vazdo de ar (Qa) e pressdo na linha do

Venturi (Pyve), inicialmente estudadas.
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Tabela 4.2: Resultados do planejamento fatorial PFF1 (Venturi)

Teste Par Qar Pve &o D32 Dmedio Dmoda
(bar) (L/h) (bar) | (%) | (um) | (@m) | (um)
5 1,2 5 2 1,27 626 315 90
6 1,2 15 4 2,73 1306 898 1060
7 1,2 25 3 3,97 1843 1751 1774
8 2,6 5 4 1,05 1412 612 123
9 2,6 15 3 2,66 1492 1006 951
10 2,6 25 2 3,41 1961 1238 941
11 4,0 5 3 0,79 1138 485 127
12 4,0 15 2 2,28 1744 1370 1256
13 4,0 25 4 4,04 1839 1295 1010

Como relatado na literatura, € possivel perceber uma tendéncia do aumento, tanto do
tamanho de bolha quanto do holdup, com o incremento da vazdo de ar (Qar). Percebe-se que
as respostas também tiveram influéncia das outras variaveis P, € Pyve, porém em menor escala.

Esses planejamentos iniciais, PF1 e PF2, foram realizados com o objetivo de
verificar a capacidade do sistema operando com o Venturi em gerar bolhas com tamanho
intermedidrio, as quais, segundo Rodrigues (2004), possuem diametro médio na faixa de 200
a 600 pum. Para isto, as DTB obtidas nas condi¢fes estudadas para o Venturi foram
comparadas com as DTB obtidas para o sistema operando com ar disperso, no qual foram
geradas bolhas grandes, caracteristicas da flotagdo em coluna convencional.

A Figura 4.1 mostra a comparagédo entre os histogramas obtidos para cada um dos
sistemas de aeracdo. A condicdo de operacdo do Venturi, na qual foi gerada uma maior
quantidade de bolhas na faixa intermediaria, correspondente ao teste 11.

O histograma da Figura 4.1 mostra que as bolhas geradas pelo Venturi foram
menores do que as bolhas produzidas pelo ar disperso. Com o Venturi foram geradas bolhas
na faixa do tamanho intermediario (maior parte das bolhas geradas com didametro menor que
1000 um). De modo geral, as bolhas grandes foram produzidas pelo sistema convencional de
flotagdo (ar disperso) na faixa de 1000 a 5000 um, sendo a maior porcentagem delas

ocorrendo na regido com valores entre 2000 e 4000 pm.
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Figura 4.1: Histograma comparativo das DTB para as bolhas geradas pelo ar disperso
e pelo Venturi.

Com a finalidade de validar as bolhas geradas pelo Venturi, como bolhas com
tamanho intermediario, a DTB do Venturi foi comparada com as microbolhas geradas em um
sistema com a coluna de flotacdo operada por ar dissolvido (FAD). Os dados da DTB da FAD
foram obtidos por Santana et al. (2012), trabalho desenvolvido em coluna similar a deste
trabalho. Desta forma, a Figura 4.2, mostra as comparac@es das bolhas geradas pelo Venturi

com as microbolhas do FAD, na mesma condi¢do da comparacao anterior.
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Figura 4.2: Histograma comparativo das DTB para as bolhas geradas pela FAD e
pelo Venturi.
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A anélise do histograma da Figura 4.2 mostra que as bolhas geradas pelo Venturi
foram maiores do que as microbolhas obtidas na FAD. Observa-se que o sistema, operando
com o Venturi, produziu uma DTB bem diversa com uma porcentagem maior de bolhas na
faixa de 100 a 400 um (dentro da faixa indicada como tamanho intermediério na literatura), e
uma segunda regido caracterizando a presenca consideravel de bolhas maiores de 900 a 1100
um, aproximadamente. Percebe-se que, embora em menor quantidade, foram geradas também
microbolhas no sistema.

Desta forma, os resultados obtidos indicaram que, em condicGes especificas de vazdo
e pressdo do ar, as bolhas geradas pelo Venturi foram menores do que as bolhas produzidas
pelo ar disperso e maiores do que as microbolhas geradas na FAD. Portanto, pode-se afirmar,
a partir desses resultados, que o sistema projetado para a producdo de bolhas de ar através do
Venturi gerou, satisfatoriamente, bolhas com tamanho intermedidrio, conforme um dos
objetivos desse trabalho. As Figuras a seguir mostram as bolhas filmadas para cada um dos

sistemas, FAD, Venturi e ar disperso.

Figura 4.4: Bolhas geradas pela flotacao

Figura 4.3: Bolhas geradas pela FAD com \Venturi

Figura 4.5: Bolhas geradas pela flotacdo com ar disperso
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Assim, os resultados subsequentes a esses, foram referentes aos planejamentos que
tiveram como objetivo estudar a influéncia das variaveis do processo de flotagcdo no controle
do tamanho de bolhas e no holdup ar, visando a uma producdo efetiva de bolhas
intermediérias. Neste trabalho considerou-se a faixa de 100 a 1000 um para bolhas com
tamanho intermediario, as bolhas de FAD com didmetro menor que 100 um, e as bolhas da

flotagdo com ar disperso de 1000 a 5000 pum.

4.1.2. Planejamento Composto Central 1 (PCC1)

A partir dos resultados observados para os testes iniciais (PF2) e com o objetivo de
quantificar as tendéncias e efeitos das varaveis nas respostas desejadas, foi realizado um PCC
que estatisticamente permitiu realizar uma analise quantitativa do efeito das varidveis
estudadas.

Assim, o Planejamento Composto Central 1 (PCC1) teve suas variaveis e niveis
determinados a partir das condicdes estudadas no PF2. Na Tabela 4.3 sdo mostrados os
resultados da influéncia da presséo de ar (Pqr), vazao de ar (Qq) € pressdo na linha do Venturi
(Pve) no tamanho de bolha (D32, Dimedio € Dmoda), holdup de ar (&,) € na porcentagem de bolhas

intermediarias geradas (Pg).

Tabela 4.3: Resultados do Planejamento Composto Central 1 (PCC1)

Teste Par Qar Pve £ (%0) D3, Dmedio Dmoda Pgi
(bar) (L/h) (bar) (um) (um) (um) (%)

14 2,0 50 2,0 0,75 1371 514 88 55,0
15 2,0 50 4.0 0,79 1409 631 109 54,0
16 2,0 20,0 2,0 2,25 3021 2626 3478 0,0
17 2,0 20,0 4,0 2,81 2964 2540 2118 0,1
18 4,0 50 2,0 0,37 1903 696 706 54,0
19 4,0 50 4.0 0,15 1547 622 130 66,0
20 4,0 20,0 2,0 2,10 2463 2191 1867 1,3
21 4,0 20,0 4,0 2,77 2366 1980 1645 4,0
22 1,7 12,5 3,0 1,39 2809 2416 1771 1,1
23 4,3 12,5 3,0 1,57 2416 2166 1303 0,0
24 3,0 3,0 3,0 0,30 1424 683 837 63,7
25 3,0 22,0 3,0 2,81 2634 2319 2212 2,7
26 3,0 12,5 1,7 1,31 3035 2512 1956 2,2
27 3,0 12,5 43 1,65 2427 2123 1231 2,8
28 3,0 12,5 3,0 1,54 2533 2106 993 9,0
29 3,0 12,5 3,0 1,54 2593 2198 1224 5,6
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Analisando os dados da tabela de resultados observa-se, nitidamente, que as
condigdes utilizadas definiram a formacdo de duas DTB bem diferentes e com caracteristicas
bastante especificas. Nota-se que, quando se utilizou valores baixos para a vazao de ar, foram
obtidos valores menores para o tamanho de bolhas e para o holdup. Consequentemente, foram
as condicdes que apresentaram uma maior quantidade de bolhas com tamanho intermediario.
A segunda DTB caracterizou-se por apresentar 0s maiores valores obtidos para o tamanho de
bolhas e para o holdup, porém indicou-se que ndo foram formadas bolhas de tamanho
intermediario nessas condicdes. Tais condicBes se assemelharam mais com as DTB obtidas na
flotagdo com ar disperso.

Os dados da Tabela 4.3 foram analisados atraves da técnica de regressdo multipla
com o objetivo de quantificar os principais efeitos das variaveis Py, Qar € Pyve Nas respostas,
bem como avaliar também o efeito das interacbes e das contribuicBes quadraticas das
variaveis. As varidveis independentes foram adimensionalizadas conforme mostram as
Equacbes 4.1, 4.2 e 4.3 presentes na Tabela 4.4, a qual apresenta também as faixas dos

valores experimentais.

Tabela 4.4: Variaveis adimensionalizadas e suas respectivas faixas experimentais para 0s
planejamentos do sistema ar-4gua — sem tensoativo

Variavel Faixa Experimental Adimensionalizacéo
P -
Par 1,7 bar a 4,3 bar XFW (4.1)
L/h) - 12,5
Qur 3LMha22 L/ xzz% (4.2)
P -
Pve 1,7 bar a 4,3 bar x;% (4.3)

Foi adotado um nivel de significancia de 10% (percentagem maxima de erro do teste
de hipotese) na andlise de regressdo dos parametros e os modelos matematicos obtidos sdo
mostrados nas equacOes 4.4 a 4.7. Nas equacgdes empiricas apresentadas y; € o holdup (&)
com R?= 0,99, y; é o diametro médio de Sauter (Ds;) com R?= 0,96, y; é o diametro médio
aritmético (Dmegio) cOmM R?*= 0,95 e y, é o didmetro que representa a moda da DTB (Dmoda)
com R*=0,88.

y,=1,24+xb,+x B,x (4.4)
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-0,08 0 005 0 X,
naqual: b,=| 098 |eB,=/005 0 009| x=|x,

0,13 0 009 O X,
y,=2660+x b, +X B, X (4.5)
88 0 -114 0 X,
naqual: b,=| 542|eB,=|-114 -425 0| x=|x,
111 0 0 0 X,
y;=2339+x by +X B;X (4.6)
0 0 73 0 X,
naqual: b,=| 794 | eB,=|73 -591 0| x=|x,
0 0 0 0 X,
y,=1292+xb,+X B,X 4.7)
0 0 170 0 X,
naqual: b,=| 870|eB,={170 0 0| x=|X,
271 0 0 0 X,

Vale ressaltar que ndo foi possivel obter uma superficie de resposta para a
porcentagem de bolhas intermediaria (ys), pois, embora tenha apresentado um coeficiente de
correlacdo quadratico bem proximo de um, a analise dos residuos apresentou dados
tendenciosos, devido provavelmente aos valores extremos encontrados nos resultados.

Analisando as equacfes empiricas obtidas, nota-se que vazao de ar (x,) foi a variavel
que apresentou um maior efeito nas respostas avaliadas. Este efeito foi positivo em todas as
respostas, como esperado. Pérez-Garibay et al. (2012) realizaram testes em um sistema ar-
agua com bolhas geradas por FAD. Observaram que no sistema, operando sem a adicdo de
espumante, o incremento da vazdo de ar aumentou o holdup pelo fato do maior acimulo de ar
na zona de recuperagéo, devido a maior quantidade de ar alimentada a coluna. Notou-se ainda
que o incremento da vaz&o de ar proporcionou um regime turbulento na coluna, favoreceu a

coalescéncia das bolhas e aumentou o didmetro médio de Sauter das mesmas.
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Outra observacao clara, a partir da anélise das equacdes, foi a alta interacdo entre as
variaveis pressao da linha de ar (x;) e vazdo de ar (x»).

A metodologia da técnica de superficie de resposta também foi utilizada para ilustrar
0s principais resultados no holdup (g,) € no tamanho de bolhas (D32, Dmedio € Dmoga). Desta
forma, as Figuras 4.6 e 4.7 mostram as superficies de resposta para 0 & € 0 Dgp,
respectivamente, como funcdo da pressdo da linha de ar e a vazdo de ar, para a pressdo na

linha do Venturi fixada em 3 bar, ou seja, 0 nivel zero para a variavel codificada.
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Figura 4.6: Superficies de resposta para o holdup (e,) em fungéo da pressao na linha de ar e
vazdo de ar.
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Figura 4.7: Superficies de resposta para o Ds,, em funcdo da pressao na linha de ar e vazéo de
ar.
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Segundo Takata (2006), a faixa operacional para o holdup é de 5% a 35%. Conforme
pode ser observado na superficie de resposta da Figura 4.6, o valor mais alto de holdup obtido
nessas condicBes foi de 2,8%, o qual corresponde a uma vazdo de 20 a 22 L/h, sendo o efeito
da pressdo de ar nessa condicédo insignificante. Para essa faixa de valores de vazédo e pressao
de ar nota-se uma equivaléncia com os maiores valores para o D3;, caracterizando-se uma alta
formacéo de bolhas grandes.

Por outro lado, a regido da Figura 4.7 com vazdes entre 3 e 6 L/h e pressfes de ar de
1,8 a 3,6 bar, correspondeu aos menores valores para D3,. Essa regido, com 0s menores
valores de Ds,, correspondeu também as condicGes nas quais foram obtidas as maiores
porcentagens de bolhas intermediéarias formadas. Portanto, essa maior produgdo de bolhas
intermedidrias, equivale simultaneamente a valores muito pequenos de holdup (g,), 0s quais
sdo inadequados operacionalmente.

Percebe-se com relacdo ao aumento da pressdo de ar que, enquanto &, aumenta,
diminuiu o D3, para altas vazdes de ar. Nota-se que 0 inverso ocorre para baixas vazdes de ar,
fruto da interacdo entre essas duas variaveis. Vale ressaltar, que esse comportamento inverso
entre o holdup e o diametro de bolha era esperado, pois conforme afirmou Finch et al. (2012)
ha uma relacéo entre a velocidade de ascensdo da bolha com o seu didmetro a medida que o
didmetro de bolha aumenta, maior é sua velocidade de ascensdo e menor seu tempo de
retencdo no interior da coluna, causando, assim, uma reducdo no valor do holdup.

Outra consideracdo importante, também fruto do efeito de interacdo entre as
variaveis, foi o comportamento distinto de uma variavel nos niveis extremos da outra. Essa
observacdo é nitida para as Figuras 4.6 e 4.7, nos quais se observa, por exemplo, esse
comportamento distinto para o holdup (g,) nas condi¢cBes de minima e maxima vazdo de ar.
Nas condigdes com vazdes de ar mais baixas, observa-se uma diminui¢do do g, enquanto se
aumentava a pressdo da linha de ar. Por outro lado, nas condi¢des com vazdes de ar maiores,
nota-se 0 aumento do &, com o incremento da pressao da linha de ar.

Na Figura 4.8, pode-se observar de que maneira as variaveis vazdo de ar (Qa) €
pressdo na linha do Venturi (Pve) influenciaram nos valores do holdup (g,) e do didmetro
médio de Sauter das bolhas (Ds,). Essa andlise foi realizada para a variavel pressdo do ar
fixada no valor referente ao nivel central, ou seja, no valor de Py, igual a 3 bar. Nota-se, na
Figura 4.8, que a regido que compreende o maior valor de holdup (3%) correspondeu a regido
com os maiores valores de vazédo de ar estudados (entre 18 e 22 L/h), e a pressdo no Venturi

na faixa de 2,4 a 4,2 bar. A pressdo no Venturi apresentou influéncia no g, para essa regido
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com maiores Qqr, 0 que ndo se observa com a reducgéo da Q,, Situagdo na qual o &, variou em
menor escala com a presséo na linha do Venturi, apresentando, 0os menores valores.
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Figura 4.8: Superficies de resposta para o holdup em funcao da pressdo na linha de ar
e vazéo de ar.

A Figura 4.9 mostra o comportamento do D3, frente as variaveis estudadas, vazdo de
ar e pressdo na linha do Venturi, e comparando-se com as regides destacadas para o0 holdup

(o), tem-se que a regido com os maiores valores de g, corresponde a regido com 0s maiores
valores de Ds.

Figura 4.9: Superficies de resposta para o Ds,, em funcdo da pressao na linha de ar e vazéo de
ar.
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Por outro lado, a regido que apresentou uma DTB com menor D3, caracterizando a
geracdo de uma maior quantidade de bolhas intermediérias, equivale a regido com os holdups
de ar mais baixos, repetindo a mesma situacdo observada na andlise anterior. Como ja
mencionado anteriormente, esses baixos valores de holdup ndo sdo operacionalmente
interessantes, logo é necessario um estudo de alternativas que viabilizem simultaneamente o
aumento da producdo de bolhas intermediarias e do holdup.

As superficies de respostas obtidas para 0 Dmgdio, Dmoda € D32 S80 mostradas na
Figura 4.10. Nota-se que a influéncia das variaveis, nesse caso, pressdo e vazdo de ar no
Dmédio € NO Dmoga, @presentou o mesmo comportamento observado em Dg,. Essa mesma

relagdo ocorreu quando avaliada a influéncia da pressdo na linha do Venturi.
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Figura 4.10: Superficies de resposta para 0 Dmegio, Dmoda € D32 €m fungéo da vazéo de ar e da
presséo da linha de ar.

Logo, comparando-se os valores encontrados para cada uma dessas respostas,
observa-se que, em condigdes de médias a baixas vazdes ha uma diferencga significativa entre

os valores de didmetro médio calculado. Observa-se, nitidamente, que 0 Dmegio € 0 Dmoda
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alcancaram valores bem menores do que os de D3,, nas mesmas condicdes de operagdo. 1sso
retrata um fendmeno observado durante os testes experimentais de que, embora o D3, indique
a presenca de bolhas maiores no sistema, devido as caracteristicas intrinsecas do seu calculo,
0s menores valores para 0 Dmegio € 0 Dmoga indicam que também foi gerada uma quantidade
consideravel de bolhas menores, em diversas condi¢cdes de operacao.

Portanto, a partir dessas observagfes, concluiu-se que o sistema projetado com o
Venturi apresentou uma DTB com uma variacdo grande entre o menor e o maior valor de
tamanho de bolha encontrado. Por isso, em muitas DTB obtidas, observou-se um
comportamento bimodal, ou seja, havia uma faixa com alta frequéncia de microbolhas e outra
faixa com uma alta frequéncia de bolhas intermediérias.

Assim, como o objetivo deste trabalho foi avaliar o comportamento do tamanho de
bolha diante das alteracGes nas variaveis estudadas, em muitos dos préximos resultados
apresentados, serdo discutidas as alteracfes observadas apenas para o Ds,, ja que as

tendéncias observadas séo equivalentes para 0 Dmegio € O Dmoda-
4.2. Resultados para o sistema ar-agua — com tensoativo
4.2.1. Testes Preliminares (TP1)

A acdo do tensoativo (Genagen) no didmetro de bolha e no holdup ao longo do
tempo pode ser observada através das Figuras 4.11 e 4.12. A Figura 4.11 mostra que, como
mencionado na literatura por varios autores (SHUKLA et al, 2010; LEIVA et al., 2010;
GRAU et al., 2005; ALDRICH E FENG, 2000), o tensoativo atua de forma eficaz na
diminuicdo do tamanho de bolha, ou melhor, sua presenca no sistema diminuiu a ocorréncia
do fendmeno de coalescéncia, mantendo assim, as bolhas com diametros menores.

Observa-se também que a acdo do tensoativo sobre o diametro de bolha tende a um
valor fixo, mostrando que h& uma estabilizacdo do sistema. Desta forma, o tensoativo
adicionado em um tempo maior atua apenas para manter o tamanho das bolhas.

Na Figura 4.12 ¢ possivel notar que a adicdo de tensoativo também agiu de maneira
efetiva no valor do holdup (s,), tendo como consequéncia um aumento do holdup a medida
que se passava 0 tempo e o tensoativo era adicionado. Observa-se que o aumento do g, tende
a estabilizar, da mesma forma como aconteceu para 0 Ds,, 0 que era esperado, ja que existe

uma relagéo direta entre tamanho de bolha e holdup.
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Figura 4.11: Influéncia ao longo do tempo da adi¢do de tensoativo no D3, sendo:
Teste 30 (Jg=2,5cm/s; C=50 ppm; Qt=100 ml/min); Teste 31 (Jg=1,5cm/s; C=30 ppm; Qt=50
ml/min); Teste 32 (Jg=0,5cm/s; C=5 ppm; Qt=14 ml/min).
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Figura 4.12: Influéncia ao longo do tempo da adi¢éo de tensoativo no holdup sendo:
Teste 30 (Jg=2,5cm/s; C=50 ppm; Qt=100 ml/min); Teste 31 (Jg=1,5cm/s; C=30 ppm; Qt=50
ml/min); Teste 32 (Jg=0,5cm/s; C=5 ppm; Qt=14 ml/min).

A partir destes resultados, foi possivel observar que no Teste 32, no qual foram
utilizadas as menores condigdes para vazao de ar, concentracdo e alimentacdo de tensoativo,
obteve-se uma diminuicdo do tamanho de bolha, relativa ao tamanho inicial, proxima com 0s
outros testes. Porem, mesmo com o aumento provocado pelo tensoativo, o valor do holdup
continuou baixo comparado com o desejado (5-35%) e as bolhas continuaram grandes.
Portanto, definiu-se a concentracdo de 5 ppm de tensoativo como o valor minimo para 0s

testes posteriores a esse.
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A mesma analise foi feita para o Teste 30, no qual a vazdo de ar, concentragédo e
alimentacdo de tensoativo foram testadas com valores mais altos. Notou-se que essas
condicdes foram suficientes para diminuir o didametro médio das bolhas a valores dentro da
faixa de bolhas com tamanho intermediario. Com relacdo ao holdup, verificou-se que houve
um aumento significativo alcancando o valor de 15%, valor médio na zona de recuperacéo da
faixa especificada como favoravel para o processo de flotagéo.

A Figura 4.13 mostra uma sequéncia de fotos, obtidas no método da amostragem de
bolhas, relativa a cada um dos tempos amostrados. Essas fotos comprovam o efeito do
tensoativo observado pelos graficos, nas quais foi possivel observar a diminui¢do do tamanho
das bolhas e o aumento na concentragao de bolhas, que diz respeito ao aumento do holdup.

t= 18 min t=21 min t =24 min

Figura 4.13: Fotos mostrando a acdo do tensoativo no tamanho de bolha (D3;) e no holdup

(€0)-
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4.2.2. Planejamento Fatorial 3 e Planejamento Fatorial Fracionario (PF3/PFF)

Os resultados dos testes preliminares (TP1) mostraram que a adi¢do de tensoativo ao
sistema ar-agua foi uma boa alternativa, pois conseguiu diminuir o tamanho das bolhas e
aumentar o valor do holdup na coluna.

As Tabelas 4.5, 4.6 e 4.7 mostram os resultados obtidos utilizando como tensoativo o
Genagen, Flotigor e Lupromim, respectivamente. As tabelas apresentam o comportamento do
tamanho de bolhas (D3, € Dmedio) € do holdup, nas diversas condigdes de velocidade
superficial do gas (Js), concentracdo de tensoativo (C), vazdo de alimentacdo de tensoativo
(Qy) e tempo (t), estudadas para avaliar a influéncia do uso de diferentes tipos de tensoativo.

Desta forma, uma analise estatistica dos dados foi realizada para verificar quais as
varidveis e interacdes seriam significativas em cada resposta, adotando-se um nivel de
significancia de 10%. A Tabela 4.8 mostra o efeito, das varidveis em estudo, sobre as
respostas analisadas, para cada um dos trés tipos de tensoativos testados: Genagen, Flotigor e
Lupromim. Logo, nessa tabela foi possivel identificar as variaveis que apresentaram efeito
significativo no didmetro medio de Sauter (D), diametro médio aritmético (Dmedio) € NO
holdup (s,). O efeito das varidveis isoladas ou das interacGes que ndo foram significativos nas

respostas ndo foram mostrados, somente indicados pelo simbolo (-).

Tabela 4.5: Resultados para o Planejamento Fatorial (PF2) e Planejamento Fatorial
Fracionario (PFF2) utilizando como tensoativo 0 GENAGEN.

Teste Je C Q¢ t Ds) Drmedio &
(cm/s) { (ppm) | (mL/min) | (Min) |  (um) (um) (%)
33 (81) 0,5 5 50 5 1725 182 2,02
34 (82) 2,0 5 50 20 2561 1740 9,66
35 (83) 0,5 50 50 20 825 222 5,62
36 (84) 2,0 50 50 5 1575 297 10,67
37 (85) 0,5 5 100 20 310 185 4,27
38 (86) 2,0 5 100 5 2166 860 9,33
39 (87) 0,5 50 100 5 614 208 6,18
40 (88) 2,0 50 100 20 1101 230 15,39
41 2,0 5 50 5 2527 1716 -
42 0,5 50 50 5 884 224 -
43 0,5 5 100 5 1902 215 -
44 2,0 50 100 5 1107 362 -
45 0,5 5 50 20 2087 294 -
46 2,0 50 50 20 762 171 -
47 2,0 5 100 20 2336 1607 -
48 0,5 50 100 20 332 188 -
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Tabela 4.6: Resultados para o Planejamento Fatorial (PF2) e Planejamento Fatorial

Fracionario (PFF2) utilizando como tensoativo o FLOTIGOR.
Teste Jg C Qt t D3, Dmedio €o
(cm/s) { (ppm) | (mML/min) { (min) | (um) (pm) (%)
49 (89) 0,5 5 50 5 1274 172 2,36
50 (90) 2,0 5 50 20 2310 1778 9,10
51 (91) 0,5 50 50 20 966 226 5,62
52 (92) 2,0 50 50 5 1895 405 11,35
53 (93) 0,5 5 100 20 1503 191 4,16
54 (94) 2,0 5 100 5 1946 915 10,00
55 (95) 0,5 50 100 5 607 429 6,35
56 (96) 2,0 50 100 20 691 194 16,18
57 2,0 5 50 5 2615 1339 -
58 0,5 50 50 5 969 276 -
59 0,5 5 100 5 1653 198 -
60 2,0 50 100 5 1177 451 -
61 0,5 5 50 20 1676 175 -
62 2,0 50 50 20 1064 210 -
63 2,0 5 100 20 2423 1698 -
64 0,5 50 100 20 774 222 -

Tabela 4.7: Resultados para o Planejamento Fatorial (PF2) e Planejamento Fatorial

Fracionario (PFF2) utilizando como tensoativo o LUPROMIM.

Teste Jg C Qt t D3o D medio €
(cm/s) { (ppm) | (ml/min)  (min) |  (um) (pm) (%)
65 (97) 0,5 5 50 5 848 180 2,13
66 (98) 2,0 5 50 20 2446 1701 9,89
67 (99) 05 | 50 50 20 741 429 5,73
68(100) | 20 | 50 50 5 1793 310 | 12,92
69 (101) 0,5 5 100 20 499 238 4,49
70 (102) 2,0 5 100 5 2286 1565 9,55
71 (103) 0,5 50 100 5 861 280 6,18
72(104) | 20 | 50 100 20 940 321 | 21,80
73 2,0 5 50 5 2403 1982 -
74 0,5 50 50 5 1150 214 -
75 0,5 5 100 5 1913 247 -
76 2,0 50 100 5 1224 867 -
77 0,5 5 50 20 2020 170 -
78 2,0 50 50 20 1926 440 -
79 2,0 5 100 20 1746 1242 -
80 0,5 50 100 20 1019 216 -
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Percebe-se na Tabela 4.8 que, além de algumas interagdes, todas as variaveis
isoladamente influenciaram tanto o tamanho de bolha (D3, € Dpedio) quanto o holdup (eo).
Porém, nota-se que o tempo (t) aparece significativo, e com um efeito pequeno, apenas para o
€0, € quando foi utilizado o Genagen como tensoativo. Isso significa que, provavelmente, com
5 minutos de teste a DTB e o holdup j& se apresentavam proximos a condigdo de estado
estaciondrio, ou seja, momento a partir do qual j& ndo havia varia¢Ges de tamanho de bolha

nem de &, com o tempo.

Tabela 4.8: Efeitos das variaveis no tamanho de bolha e no holdup para a adicdo de diferentes
tipos de tensoativos.

Fator GENAGEN FLOTIGOR LUPROMIM
D3, Dmedio $o Dz, Dmedio €o D3, Dmedio €o
Média | 1426 544 7,9 1471 555 0,5 1488 650 9,1
Jg 682 658 6,7 587 638 0,9 714 808 8,9
C -1051 | -612 3,1 | -907 -506 0,9 -563 -530 51
o | 385 | - | 18] - i 09 | 355 | - i
t 2 — 7 [ - 2 2 i i i
JoxC | - | 604 | - — | 611 | - ~ | 606 | -
oxQ ] - | - [ - [ - N — -
Joxt | - - i i i i i i i
CxQ | - - i 2 2 2 2 2 2
Cxt | - - 2 ~ [ 241 | - i i i
Ouxt | - - i i 2 AR i

Por outro lado, a velocidade superficial da fase gasosa (Jg) e a concentracdo de
tensoativo (C) foram as varidveis que apresentaram maiores efeitos para D3z, Dmedio € €. A
andlise dos efeitos mostrou que ambas as variaveis, Js e C, apresentaram um efeito positivo,
para o holdup, ou seja, 0 aumento no g, foi favorecido tanto pelo incremento da vaz&o de ar
guanto da concentracdo de tensoativo.

Entretanto, quando é analisado o efeito dessas varidveis no tamanho de bolha (D3, e
Dnmedio), Verifica-se que elas apresentam efeito contrario nas respostas, ou seja, 0 aumento da
Je contribui para o aumento do tamanho de bolha (sinal positivo do efeito), e 0 aumento da C
contribui para diminuir 0 D3, € Dmedio (Sinal negativo do efeito).

Portanto, de maneira geral, observa-se que os planejamentos fatoriais realizados para
cada tipo de tensoativo apresentaram os mesmos fatores significativos e valores quantitativos

de efeitos bem proximos, revelando um comportamento similar.
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4.2.3. Planejamento Fatorial 3 (PF3)

A comparagéo entre a agdo dos diferentes tensoativos testados pode ser observada na
Tabela 4.9, a qual apresenta os efeitos da mudanca de tensoativo nas respostadas avaliadas. A
tabela apresenta também, o efeito da adicdo de tensoativo comparada com o sistema operando
com ar-agua sem a adi¢do de tensoativo.

Os efeitos que foram significativos estdo sinalizados em negrito na Tabela 4.9
referem-se a comparacao dos resultados entre o sistema ar-agua sem adicéo de tensoativo e o
sistema com a adicdo de tensoativo. Percebe-se que esse efeito foi significativo em todas as
respostas independente do tipo de tensoativo utilizado. Esse resultado serviu para validar
aquilo que ja foi observado nos testes preliminares e nos planejamentos fatoriais PF3 e PFF,
nos quais a adicdo de tensoativo contribui de forma eficaz para diminuir o tamanho de bolha e

aumentar o holdup.

Tabela 4.9: Efeito do uso de diferentes tensoativos no
didmetro de bolha (D3, € Dmegio) € N0 holdup (e,).

Respostas Tensoativo GENAGEM | FLOTIGOR | LUPROMIM
FLOTIGOR -0,25 - -
€ LUPROMIM -1,19 -0,95 -
SEM TENSOATIVO 3,41 3,66 4,61

FLOTIGOR -45,65 - -

D32 LUPROMIM -62,68 -17,02 -
SEM TENSOATIVO -1196,12 -1150,47 -1133,45

FLOTIGOR -11,19 - -

Dmedio LUPROMIM -106,90 -95,714 -
SEM TENSOATIVO -1726,97 -1715,78 -1620,07

Quando comparados os efeitos entre os diferentes tensoativos testados, observa-se
que ndo houve efeitos significativos para nenhuma das comparagfes. Ou seja, para obter as
condigcdes de operacdo desejadas, bolhas com tamanho intermediario e holdup na faixa
operacional (5-35%), poderia se utilizar qualquer um dos tensoativos, pois 0S mesmos nao
apresentaram diferencas entre si.

A Tabela 4.10 mostra os valores de tensdo superficial em diferentes concentragdes e
para cada um dos tensoativos avaliados. Os valores observados mostram a semelhanga na
acdo dos tensoativos, visto que apresentam valores muito proximos de tensdo superficial, nas
diferentes concentragdes.
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A variagdo da tensdo superficial € um dos fatores que influem diretamente na a¢éo do
tensoativo sob o sistema. Como ndo houve diferenga entre as tensdes superficiais de um
tensoativo para o outro, era de se esperar que também nao fossem encontradas diferencas no
tamanho de bolha e holdup entre eles, como foi obtido na analise dos efeitos.

Assim, para auxiliar a escolha de qual tensoativo seria utilizado nos testes seguintes,
mesmo ndo apresentando significancia, foi feita uma andlise indireta dos efeitos. Notou-se
assim, que quando se utilizou o Genagen no lugar do Flotigor ou do Lupromim, o tamanho de
bolha diminuiu, porém, o holdup diminuiu também. Contudo, como o efeito da diminuicéo do
tamanho de bolha representava uma agéo mais efetiva do tensoativo, do que no holdup, visto
que o efeito no holdup é uma consequéncia da variacdo do tamanho de bolha, optou-se por

utilizar o Genagen nas etapas posteriores do trabalho.

Tabela 4.10: Valores de tensao superficial (N/m) em diferentes
concentracgdes de tensoativo.

Concentracao/Tipo | oeNAGEM | FLOTIGOR | LUPROMIM
de Tensoativo
5 ppm 61 0 >
10 ppm 53 52 °15
20 ppm 47 47 46
30 ppm 44 a4 43
40 ppm 42 41,5 42
50 ppm 42 42,5 e

O histograma mostrado na Figura 4.14 mostra uma comparagdo entre as DTB
obtidas, nas mesmas condi¢fes de operagdao, para os trés tipos de tensoativos testados. O
histograma confirma aquilo que foi obtido através da analise dos efeitos no planejamento
fatorial acima apresentado, pois se observa que as DTB sdo bem proximas e seguem a mesma
tendéncia.

Na Figura 4.15 é mostrado um histograma comparativo das DTB para o sistema ar-
agua sem e com a adigdo de tensoativo (Genagen). Nesse, fica visualmente evidente o efeito
na diminuicdo do tamanho de bolhas, provocada pela adi¢cdo do tensoativo, conforme indicou

o efeito significativo obtido no planejamento fatorial PF4.
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Figura 4.14: Histograma comparativo das DTB obtidas com a adi¢&o de diferentes
tensoativos: Genagen, Flotigor e Lupromim.
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Figura 4.15: Histograma comparativo das DTB do sistema ar-agua operando sem e com a
adigéo de tensoativo.

4.2.4. Planejamento Composto Central (PCC2)

O Planejamento Composto Central 2 (PCC2) foi elaborado para avaliar
quantitativamente a influéncia da adicdo de tensoativo na DTB (D32, Dmedio), N0 holdup de ar
(€0) € na porcentagem de bolhas intermediarias formadas (Pg,). Esta influéncia foi obtida por
meio das variaveis utilizadas nos planejamentos anteriores (TP, PF3, PF4, PFF): velocidade
da fase gasosa (Jg), concentracédo de tensoativo (C), vazdo de alimentagéo de tensoativo (Qy) e

tempo (t).
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A Tabela 4.11 apresenta os valores obtidos para o segundo planejamento composto
central. Os dados mostram que as condi¢Oes estudadas produziram microbolhas, bolhas
intermediérias e bolhas grandes, j& que o D3, variou de 332 um (que indica a presenca forte de

microbolhas) a 2107 um (indicativo de que existem bolhas grandes no sistema).

Tabela 4.11: Resultados do Planejamento Composto Central (PCC2)

Teste Je C Q¢ t £ D3, Dmedio | Pesi
(cm/s) | (ppm) | (mL/min) | (min) (%) (upm) (upm) (%)
105 0,5 15 50 5,0 2,6 1627 855 50
106 0,5 15 50 20,0 4,8 1605 863 89
107 0,5 15 100 5,0 3,6 1289 706 58
108 0,5 15 100 20,0 52 1334 442 92
109 0,5 50 50 5,0 2,7 884 224 69
110 0,5 50 50 20,0 5,6 825 222 54
111 0,5 50 100 5,0 6,2 614 208 53
112 0,5 50 100 20,0 7,4 332 188 92
113 2,0 15 50 5,0 9,4 2083 1040 46
114 2,0 15 50 20,0 11,2 1944 991 43
115 2,0 15 100 5,0 10,6 1831 952 39
116 2,0 15 100 20,0 12,1 1964 1015 44
117 2,0 50 50 5,0 10,7 1575 297 73
118 2,0 50 50 20,0 12,7 762 171 65
119 2,0 50 100 5,0 15,2 1107 362 63
120 2,0 50 100 20,0 15,4 1101 230 71
121 0,1 32,5 75 12,5 2,2 859 249 80
122 2,4 32,5 75 12,5 20,4 1941 1044 41
123 1,25 6,6 75 12,5 8,1 2107 1316 26
124 1,25 58,5 75 12,5 12,5 1458 884 53
125 1,25 32,5 38 12,5 8,8 1478 724 50
126 1,25 32,5 112 12,5 12,0 1341 257 54
127 1,25 32,5 75 14 8,1 1781 906 35
128 1,25 32,5 75 23,6 11,0 1124 325 71
129 1,25 32,5 75 12,5 10,7 1368 628 57
130 1,25 32,5 75 12,5 11,0 1225 591 53

Da mesma forma, o holdup (g,) € a porcentagem de bolhas intermediarias (Pg))
variaram de 2,2% a 20,4%, e de 26% a 92%, respectivamente. Com isso, concluiu-se que o
sistema permitiu um processo com variados tamanhos de bolhas através da manipulagdo das
variaveis estudadas.

Observa-se que as bolhas menores de modo geral apresentaram-se em maior

guantidade nos testes 109, 110, 111, 112 e 121 (médios e altos valores para Pg)), nos quais se
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utilizou baixas velocidades superficiais da fase gasosa e concentra¢cdes maiores de tensoativo.
Embora, o teste 118 apresente uma maior velocidade superficial da fase gasosa, obteve uma
DTB com bolhas bem pequenas (D3;= 762 um € Dmegio= 171 pm). Esse fato se deve pela alta
concentragédo de tensoativo utilizada aliada a uma amostragem realizada depois de 20 min de
operacdo do sistema, que contribuiu para diminuir consideravelmente o tamanho das bolhas.

Os testes 106, 108 e 112 apresentaram 0s maiores valores para a porcentagem de
bolhas intermediarias (Pg)): 89, 92 e 92%, respectivamente. Esses maiores valores ocorreram
em condic¢Bes com baixas velocidades superficiais do gas, sendo dois testes (106 e 108) com
baixa concentracdo de tensoativo e outro com alta concentracdo de tensoativo. Relacionando
esse resultado com o tamanho de bolhas, nota-se que a Pg, foi influenciada por duas diferentes
situacOes. A primeira relacionada ao teste 106 mostra, pelo valor do Dmggio, que 0 alto valor da
Pg deve-se as bolhas como maior diametro proximas de 1000 um. Por outro lado, a segunda
situacdo observada, nos testes 108 e 112, foi caracterizada pela formagdo de uma maior
quantidade de bolhas pequenas, com didmetros proximos a 100 um, e sdo essas bolhas
pequenas que contribuem para o alto valor de Pg,. Esse fato pode ser validado analisando-se o
valor do holdup, o qual nos testes 108 e 112 foi maior do que no teste 106, e como as vazdes
de ar eram as mesmas, esse maior valor foi devido a presenca de bolhas menores.

O menor valor de Pg, foi de 26%, no Teste 123, no qual foram utilizadas condicgdes
intermediéarias para a velocidade superficial do gas, vazéo de tensoativo e tempo de operagdo
(Je=1,25 cm/s; Q= 75 mL/min e t= 12,5 min). Porém, foi utilizada uma concentracdo de
tensoativo pequena (6,6 ppm). Observa-se que o0s valores de D3z, € Dmegio foram maiores nesse
teste, indicando que a concentragdo de tensoativo utilizada ndo foi suficiente para diminuir o
fendmeno de coalescéncia das bolhas e, consequentemente, o sistema favoreceu a produgéo
de bolhas grandes.

Uma analise estatistica foi realizada com as informag6es da Tabela 4.11 através da
técnica de regressdo multipla com o objetivo de quantificar os principais efeitos das variaveis
Je, C, Q¢ e t nas respostas, bem como para avaliar também o efeito das interacdes e das
contribui¢bes quadraticas das variaveis. As varidveis independentes foram adimensionalizadas
conforme mostram as EquacgOes 4.8, 4.9, 4.10 e 4.11 presentes na Tabela 4.12, a qual

apresenta também as faixas dos valores experimentais.
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Tabela 4.12: Variaveis adimensionalizadas e suas respectivas faixas experimentais para 0s
planejamentos do sistema ar-4gua — com tensoativo

Variavel Faixa Experimental Adimensionalizacao
Velocidade Superficial da _Jde(cms)-125 ) o
Fase Gasosa (Jo) 0,14 cm/s a 2,36 cm/s X, 075 (4.8)
3 i C (ppm) - 32,5

Concentragéo de Tensoativo 6.6 ppm 58,5 ppm = (ppm) (4.9)

(©) 17,5
Vazdo de all_menta(;ao de 38 mL/min a 112 mL/min Xg= Q(mL/min) - 75 (4.10)

tensoativo (Qy) 25

t (min) - 12,5

Tempo de operagio (t) 1,4 min a 23,6 min XFL (4.11)

7,5

Nos ajustes apresentados pelas equacdes abaixo, y; é o holdup (g,) com R*= 0,99, v,

é o diametro médio de Sauter (D3;) com R*= 0,92, y3 é o diametro médio aritmético (Duedio)

com R*= 0,90 e ys é a porcentagem de bolhas intermediérias (Pg) com R?= 0,87. Vale

ressaltar que, a analise de regressdo dos parametros foi realizada com um nivel de

significancia de 10%.

y,=10,49+x b, +x B,x

3,66 -1,46

111 0,15
na qual: b,= 101 eB,= 0

0,88 0
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Y5 =50+x b, +x B, X (4.15)

-7 11 4 0 -3 X,

6 4 0 0 O Xs
na qual: by= eB,= X=

0 0 0 0 25 Xg

7 -3 0 25 0 X

A regressdo multipla dos dados mostrou que foi significativo o efeito linear de todas
as variaveis estudadas para todas as respostas avaliadas, com excecdo da porcentagem de
bolhas intermediarias (ys) na qual, o efeito linear da vazéo de alimentagdo de tensoativo (X7)
nao foi significativo. Observa-se que, para o tamanho de bolha (y; e ys), a variavel que mais
influenciou foi a concentracdo de tensoativo, visto que essa varidvel tem um efeito direto
nessas respostas. A adi¢cdo do tensoativo provoca a reducdo da tenséo superficial do sistema o
que contribui para diminuir a coalescéncia entre as bolhas, tendo como consequéncia a
producéo de bolhas com menor didametro (parametro negativo).

Por outro lado, quando analisado o modelo obtido para o holdup (y;), nota-se que o
parametro com maior valor, dentre os que representam o efeito linear das variaveis, foi o da
velocidade superficial da fase gasosa (x;). Como o holdup é a concentracdo de ar no interior
na coluna, mesmo que o incremento da concentracdo de tensoativo eleve o seu valor, pela
diminuicdo do tamanho das bolhas, a velocidade superficial da fase gasosa atua de forma mais
eficiente nessa resposta. Esse fato € observado, pois, quanto maior é a velocidade superficial
da fase gasosa, significa que uma quantidade maior de ar esta sendo alimentada a coluna,
consequentemente, hd um maior acimulo de ar na coluna resultando em maior holdup. O
sinal positivo deste parametro verifica esse efeito positivo no valor da resposta yi, com o
incremento na variavel xu.

Observa-se que as interacdes ndo apresentaram influéncia para as medidas
relacionadas com o tamanho de bolha, didmetro médio de Sauter (y,) e diametro médio (ys).
Isso indica que, para essas respostas, a analise da influéncia das variaveis pode ser feita de
forma isolada. Para o holdup (y.) e a porcentagem de bolhas intermediarias (ys), a presenca de
interacbes significativa, mostra que uma variavel apresentard comportamento distinto
dependendo do nivel da outra varidvel. Sendo assim, essas variaveis devem ser analisadas
conjuntamente.

Desta forma, para facilitar a visualizacdo dos efeitos lineares, quadraticos e as

interacOes das varidveis, foi utilizada a técnica de superficie de resposta.
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As Figuras 4.16 e 4.17 mostram a influéncia da velocidade superficial da fase gasosa
(Js) e da concentracdo de tensoativo (C) no holdup (g,) e no didmetro médio de Sauter (D3,),
respectivamente. Para essa andlise, as varidveis vazdo de alimentacdo de tensoativo e tempo

de operacéo foram fixadas no valor do seu nivel central do planejamento.

Figura 4.16: Superficies de resposta para o holdup em funcédo da velocidade superficial da
fase gasosa e concentracdo de tensoativo.
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Figura 4.17: Superficies de resposta para o0 D3, em funcdo da velocidade superficial da fase
gasosa e concentracdo de tensoativo.

Observa-se que os maiores valores de holdup (12-14%) foram alcangados em uma
regido determinada da superficie de resposta, a qual corresponde as velocidades superficiais
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do gas entre 1,2 e 2,4 cm/s relacionadas a uma faixa de concentracdo de tensoativo a partir de
30 ppm.

Essa mesma regido da velocidade superficial do gas na superficie obtida para o Dy,
corresponde as bolhas grandes para baixas e médias concentracfes de tensoativo, e para
maiores concentracbes de tensoativo os valores de Ds, indicam uma DTB com bolhas
provavelmente do tamanho intermediério.

Zhou et al. (1993) observaram esse mesmo comportamento e afirmaram que 0s
maiores valores de holdup na coluna ndo sdo necessariamente indicacao de que foram geradas
bolhas com didmetro médio pequeno. Tal comportamento pode ser explicado pelo efeito de
retardamento na ascensdo das bolhas causado pela adi¢do de tensoativos e/ou devido as
maiores velocidades superficiais do gas.

Da mesma forma como foi obtido nos resultados de Leiva et al. (2010), um aumento
no D3, ocorre quando a Js também aumenta, para uma mesma concentracdo de tensoativo.
Neste trabalho, constatou-se que esse efeito também é valido para o holdup e que o aumento
tanto do D3, quanto do &, tem um valor de maximo a partir do qual essas variaveis tendem a
se estacionar ou diminuir.

Esse ponto de maximo pode ser explicado pelo fenémeno de quebra das bolhas que
€ maior com uma quantidade maior de linhas de turbuléncia causadas pelo aumento da Jg,
resultando na reducdo do tamanho das bolhas. Outra observacdo foi que mantendo Jg, a
reducdo do D3, ocorre com 0 aumento da concentracdo de tensoativo.

Como relatado por diversos autores da literatura, o efeito esperado da diminuicdo do
tamanho de bolha com o aumento da concentragdo de tensoativo foi observada. O
comportamento inverso entre o holdup e o didmetro médio de bolhas foi observado
concordando com o relatado por Finch et al. (2012).

O comportamento da porcentagem de bolhas intermediarias (Pg)) frente as variaces
da velocidade superficial do gas (Jc) e da concentracdo de tensoativo (C) pode ser observado
na superficie de resposta mostrada na Figura 4.18. O efeito quadratico da Jg € a sua interacéo
com a concentragdo de tensoativo mostram que ha duas regides favorecendo a geracdo de
bolhas com tamanho intermediério.

A primeira regido com Jg na faixa de 0,3 a 0,8 cm/s apresentou altos valores para a
Pgi devido a formacdo de muitas bolhas pequenas. Porém, como foram vazdes baixas,
corresponderam aos menores valores de holdup (2-8%). Nessa regido observou-se que Pg

diminui com o aumento da concentracdo de tensoativos, pois, como nessas condigdes, sem a
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adicdo de tensoativo, as bolhas geradas apresentavam tamanho intermediario a pequeno, se
utilizada uma alta concentracdo de tensoativos sera favorecida a producdo de microbolhas
(Figura 4.17).

Figura 4.18: Superficies de resposta para a porcentagem de bolhas intermediarias (Pg;) em
funcdo da velocidade superficial do gas e concentracdo de tensoativo.

A segunda regido, com altos valores de Pg; ocorreu quando se utilizou
simultaneamente as maiores velocidades superficiais de gas e concentracdes de tensoativo.
Relacionando essa regido com a superficie de resposta obtida para o holdup (s,), nota-se que
corresponde aos maiores valores de g, encontrados (Figura 4.16).

Observou-se o aumento linear da Pg; com 0 aumento da concentracdo de tensoativo,
para altas velocidades superficiais do gas. Essa situacdo inversa em relacdo a velocidade
superficial do gas (Jg), se deve pelo fato de que nessas condicdes, sem a adi¢ao de tensoativo
sdo geradas bolhas grandes, pois devido aos altos valores de Jg, a coalescéncia foi favorecida
(regime turbulento). Portanto, para que se consiga otimizar a producdo de bolhas
intermediérias foi necesséria a adi¢cdo de solu¢fes com maiores concentracfes de tensoativo
para que superem a CCC (concentracdo critica de coalescéncia) e mantenham as bolhas com
tamanho menor.

A partir das equacdes empiricas obtidas para o D3, (Equacéo 4.13) foi possivel obter
a curva do didmetro médio de Sauter em funcdo da concentragdo de tensoativo, como mostra
a Figura 4.19. Para isso, fixou-se Jg em 2,4 cm/s e as demais variaveis no valor referente ao

seu nivel central (Qt=75 mL/min e t=12,5 min).
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Grau et al. (2005) apresentaram uma técnica para obter a CCC através do gréfico da
concentracdo de tensoativo em funcdo de Ds3,. Segundo os autores, a curva gerada apresenta
duas regibes distintas: uma faixa de concentracdes representada por um ajuste linear e outra
regido representada por uma reta horizontal. Dessa forma, a CCC é obtida pelo ponto de
interseccéo entre a reta horizontal com a reta do ajuste linear.

Assim, foi obtido ent&o o valor de aproximadamente 38 ppm para a CCC. Segundo a
literatura, para concentragdes abaixo da CCC, o tamanho de bolha é determinado pela
coalescéncia. Para concentracdes acima da CCC, o fendmeno de coalescéncia € impedido e a
atuacdo do tensoativo define o tamanho das bolhas (GRAU et al., 2005). Por isso, esse valor
da CCC coincidiu com o instante em que o sistema apresentou maiores Pg;, pois como
explicado, ocorre a interrupcdo do fenémeno de coalescéncia, diminuindo assim, o tamanho

das bolhas.
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Figura 4.19: Curva do D3, em func¢do da concentragdo de tensoativo para o célculo da CCC.

Vale ressaltar que as regides com baixas Pg, observadas quando foram utilizadas
simultaneamente baixas concentragdes de tensoativo e altas velocidades superficiais de gés,
correspondem & alta producéo de bolhas grandes no sistema.

A fim de verificar também, a influéncia da vaz&o de alimentacéo de tensoativo (Q;) e
do tempo de operacgdo (t) nas respostas estudadas, foram obtidas as superficies de resposta
para o holdup (g,) e 0 didmetro medio de Sauter (D3,), mostradas nas Figuras 4.20 e 4.21.

Percebe-se que a regido de maximo holdup (g,) coincide com a de minimo Ds,.

Apesar de ser uma regido de minimo, ndo indica necessariamente que as bolhas sdo do
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tamanho caracteristico de microbolhas. Ao contrério, o didmetro médio de Sauter minimo,
quando se avalia a influéncia da vaz&o de alimentacdo de tensoativo e do tempo de operacéo,

foi de 1100 um. Esse valor indica que, seguramente, a DTB, na regido de minimo, apresentou
uma mistura de bolhas grandes com bolhas de tamanho intermediério.

o/ PICH

Figura 4.20: Superficies de resposta para holdup em funcéo da vazdo de alimentacdo de
tensoativo e do tempo de operagéo.
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Figura 4.21: Superficies de resposta para 0 D3,, em func¢do da vazao de alimentacdo de
tensoativo e do tempo de operacéo.

A medida que se aumenta simultaneamente a vazo de alimentag&o de tensoativo e 0

tempo de operagdo, notou-se a diminuicdo de D3, e 0 consequente aumento de &, Esse
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comportamento foi devido a a¢éo continua do tensoativo nas bolhas que, ao longo do tempo,
se adsorve na superficie de uma quantidade maior de bolhas evitando, de forma mais
significativa, a coalescéncia entre as bolhas (atuando na diminui¢cdo do tamanho e da
velocidade de ascensao).

O efeito quadratico da variavel tempo de operacdo em g, mostra que 0 processo tende
a um estado estacionario com relacdo a essa resposta, ou seja, a partir de certo tempo néao
existem mais diferencas significativas no holdup mesmo com a diminui¢do do tamanho das
bolhas.

Comparando-se o efeito da vazdo de tensoativo e do tempo de operacdo com as
outras variaveis estudadas, observou-se que essas variaveis tiveram uma influéncia menor nas
respostas, ja que a variacdo entre o valor minimo e maximo obtidos nas respostas foi menor.

Na Figura 4.22 é mostrada de que maneira a porcentagem de bolhas intermediarias
(Pg)) variou diante das condi¢des estudadas para a vazdo de tensoativo (Q;) e o tempo de
operacéo (t).

W
o

Figura 4.22: Superficies de resposta para a porcentagem de bolhas intermediarias (Pg;) em
funcdo da vazao de alimentagéo de tensoativo e do tempo de operagéo.

Percebe-se que, a interagdo entre as variaveis proporciona comportamentos
diferentes de uma varidavel nas extremos da outra. Por exemplo, a reducdo da vazdo de
tensoativo favoreceu a Pg, no inicio da operacdo, porém, prejudicou essa mesma resposta nos
tempos finais (aumenta a geracdo de bolhas grandes).

Os maiores valores de Pg, obtidos foram equivalentes a vazao de tensoativo entre 60
a 115 mL/min, e ao tempo entre 16 a 24 min, com uma distribuicdo de tamanho de bolhas

intermedi&rias apresentando uma maioria de bolhas pequenas pela analise das distribuigdes de
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tamanho de bolhas obtidas nessas condic¢des. O holdup esteve entre 11 a 12%, nessas mesmas
condigdes (Figura 4.20).

A regido com os minimos valores de Pg, correspondeu ao inicio do processo em
condigdes nas quais as bolhas formadas, em sua maioria, foram bolhas grandes.

Portanto, uma analise global dos resultados do método offline, mostra que foi
possivel gerar bolhas nas trés faixas de tamanho apresentadas, com a unidade projetada com o
sistema de aeracdo de contato polpa-ar, através do acoplamento externo de um tubo Venturi a
coluna. Observou-se que no sistema ar-agua, sem a adicao de tensoativos, as bolhas formadas
eram preferencialmente de tamanho grande, embora para condic¢des de pequenas vazdes de ar
apresente bolhas menores, porém a custa de um valor de holdup muito abaixo da faixa
operacional.

Assim, quando houve a adicdo de solucdo com tensoativo do sistema, esse se
apresentou como uma boa alternativa para gerar bolhas menores (intermediarias e
microbolhas) e, simultaneamente, para proporcionar maiores valores de holdup.

Shukla et al. (2010) estudaram também o comportamento do holdup e do tamanho de
bolhas em uma coluna de flotacdo. Observaram e concluiram que o0 aumento da concentracéo
de tensoativo aumentava o holdup e diminuia o tamanho das bolhas. Justificaram isso baseado
no fato de que a diminui¢do do tamanho de bolhas aumentava o tempo de residéncia delas na

coluna, resultando em uma maior quantidade de bolhas presente no interior da coluna.
4.2.4.1 .Andlise Candnica dos Resultados Gerais

Com o objetivo de analisar as superficies de resposta e determinar quantitativamente
as melhores condi¢bes das varidveis independentes, foi feita uma andlise canbnica. A
implementacéo do algoritmo para realizar a analise candnica foi feita no software MAPLE®.

O ajuste dos dados permitiu estimar uma equacdo empirica para o calculo do holdup
e do diametro médio de Sauter de acordo com as Equacbes 4.12 e 4.13. Para a transformacao
dessas equacdes obtidas para a forma candnica foi necessario, primeiramente, calcular as
raizes caracteristicas da matriz B e a resposta estimada no ponto estacionario. As condigdes
do ponto estacionario foram obtidas a partir da Equagéo 4.16. Na Equagdo 4.17 é apresentada

a funcdo em termos das novas varidveis na forma canénica da superficie de resposta.

1
0= B'b (4.16)
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Y=Y AW AW, A Wi (4.17)
na qual:

Y, : resposta estimada na nova origem (no ponto estacionario);

AoAy s - TAiZES Caracteristicas da matriz B.

Para o holdup foram calculadas as raizes caracteristicas da matriz B e também o
ponto estacionario, assim substituindo esses valores na Equacdo 4.17, obteve-se a equacéo
estimada para o holdup na forma candnica, dada pela Equacao 4.18.

Holdup = 16,94 - 1,41w’ - 0,61w; - 0,45w + 0,12w; (4.18)

Observa-se na Equacdo 4.18, que trés raizes caracteristicas apresentaram sinal
negativo, ou seja, o holdup decresce ao movimento na direcdo de wj, W, e W3, mas cresce na
direcdo de w, pelo sinal positivo da raiz caracteristica que acompanha esse termo. Essa
diferenca de sinais nas raizes caracteristicas indica a natureza do ponto estacionario e, neste

caso, € um ponto de sela, ou seja, ndo é um ponto de maximo (A, <0) e nem ponto de minimo
(A, >0). Porém, é possivel encontrar uma condi¢éo 6tima encontrando os valores das variaveis

candnicas que satisfacam o objeto em analise.

Nesse trabalho, o objetivo era maximizar o holdup e a producdo de bolhas
intermediarias. Desta forma, o primeiro passo foi zerar os valores de wy, w, € ws, ja que 0S
mesmos apresentam uma contribuicdo negativa para o holdup. O segundo passo foi aplicar
valores para w, de forma a se obter um maior valor de holdup com valores das variaveis
independentes dentro da faixa experimental, que na forma codificada para todas as varidveis
erade [-1,48 a 1,48].

Na Tabela 4.13 sdo mostrados os valores de x, (velocidade superficial do gas), Xs
(concentracdo de tensoativo), Xs (vazdo de alimentacdo de tensoativo) e X; (tempo de
operacdo) em fungédo do valor de wy estipulado. A tabela apresenta também o0s respectivos
valores de holdup, D3, e Pg, calculados a partir dos valores encontrados para Xs, Xs, Xg € X7.
Cumpre ressaltar, que o célculo do holdup, D3, e Pg, foi feito a partir das equagdes empiricas
obtidas, 4.12, 4.13 e 4.15, respectivamente.

Como ja mencionado, a faixa experimental para as variaveis independentes é de [-

1,48 a 1,48]. Notou-se que para w, menor que 8, a0 menos uma das variaveis se encontrava
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com valores fora da faixa experimental. Isso também aconteceu para w, com valor maior que
8,8. Nesta faixa de 8 a 8,8, apresentando valores validos para X4, Xs, X € X7, NOtou-se que 0
maior valor de holdup (16,90%) foi encontrado na condi¢do em que w, foi igual a 8,8. Para 0s
valores de X4, Xs, Xg € X7, calcularam-se também o D3, e 0 Pg e foram obtidos valores
satisfatorios, pois foi uma condigdo com alta producdo de bolhas com tamanho intermediario,
como desejado.

Tabela 4.13: Estimativa do fator candnico w, para o célculo das variaveis
independentes.

we [ 1 4 8 [ 81 ]82[83]85] 86| 87| 88/ 89
xs | 055 | 0,88 | 1,34 | 1,35 | 1,36 | 1,37 | 1,39 | 1,41 | 1,42 | 143 | 1,44
xs | -3,63 | -1,67 | 0,93 | 0,99 | 1,06 | 1,12 | 1,25 | 1,32 | 1,39 | 1,45 | 1,52
Xe | -4,72 | -254 | 0,37 | 0,44 | 051 | 058 | 0,73 | 0,8 | 0,88 | 0,95 | 1,02
x; | 205 | 151 | 0,79 | 0,77 | 0,75 | 0,73 | 0,69 | 0,68 | 0,66 | 0,64 | 0,62
€ | 14,66 | 11,32 | 15,04 | 15,24 | 15,46 | 15,67 | 16,15 | 16,39 | 16,66 | 16,90 | 17,17
D | 5111 | 2552 | 971 | 959 | 948 | 938 | 922 | 912 | 907 | 904 | 903
Pa| 22 | 18 | 78 | 79 | 81 | 82 | 85 | 87 | 89 | 90 | 92

Dessa forma, a andlise candnica encontrou um ponto 6timo (g,=16,90, D3,=904 um e
Pgi=90%) quando w, foi igual a 8,8 e x4=1,43 (Vs=2,32 cm/s), xs=1,45 (C=57,9 ppm),
X6=0,95 (Q=98,75 mL/min) e x;=0,64 (t=17,3 min). Comparando-se esse resultado com as
superficies de resposta obtidas observou-se que coincidiu com a regido de maximo holdup
encontrado.

A comparacdo com os dados experimentais mostrou que na condi¢cdo do teste 122
(x4=1,48, xs=X¢=X7=0) foi obtido o maior holdup experimental de 20,4%. Porém, observou-se
que nessa condicéo, a partir das equacOes 4.12 e 4.13, o valor maior para 0 D3, (1233 um) foi
alto e a porcentagem de bolhas intermediarias foi pequena (65%). Portanto, ndo representou
uma boa condicdo para o objetivo do trabalho.

Desta forma, concluiu-se que o ponto encontrado na analise canénica foi realmente
uma condicdo 6tima, visto que atingiu um valor alto de holdup com as bolhas sendo geradas
preferencialmente com o tamanho intermediario.

A andlise canbnica também foi realizada para o diametro médio de Sauter (D3y),
porém n&o foi possivel determinar um ponto 6timo com valores dentro da faixa experimental
utilizada.
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4.3. Resultados do método online

Como mencionado no capitulo anterior, a técnica FBRM permitia a medida de
milhGes de bolhas por segundo, e isso permitiu obter uma distribuicdo de tamanho de bolhas
(DTB) a cada segundo da operacdo e, a0 mesmo tempo, também era possivel acompanhar as

mudangas do tamanho das bolhas ao longo do tempo da flotacéo.
4.3.1. Resultados dos testes para o sistema ar-agua

A Tabela 4.14 mostra os resultados obtidos para os testes realizados com as sondas
para o sistema ar-agua. A resposta obtida foi uma média volumétrica de tamanho das cordas
medidas, que representa a DTB obtida depois de atingido o estado estacionario do sistema, o
qual foi determinado quando ndo se observava mais variagdes significativas do tamanho de

bolha médio com o tempo.

Tabela 4.14: Resultados dos testes para 0 método online no sistema ar-agua

Média
Teste Par Qar Pve c Qt | \olumétrica de
(bar) (L/h) (bar) (ppm) | (ML/min) Tamanho (um)
131 2,0 5,0 2,0 - - 51
132 2,0 5,0 4,0 - - 137
133 2,0 20,0 4,0 - - 718
134 4,0 20,0 4,0 - - 728
135 1,7 12,5 3,0 - - 623
136 4,3 12,5 3,0 - - 672
137 3,0 12,5 3,0 - - 600
138 3,0 60 3,0 - - 639
139 3,0 12,5 3,0 50 50 277
140 3,0 22,0 3,0 50 50 357
141 3,0 22,0 3,0 50 14 537
142 3,0 40,0 3,0 50 14 790
143 3,0 3,5 3,0 32,5 75 233
145 3,0 40,0 3,0 50 50 658

Nota-se que as mesmas tendéncias obtidas com os resultados do metodo offline
podem ser observadas nos resultados do método online. Por exemplo, percebe-se que o
incremento da vazdo de ar aumentou a média volumétrica do tamanho das bolhas, fato
ocorrido entre os testes 132 e 133, 137 e 138 para o sistema sem adigdo de tensoativo. Mas

tambem se observou esse comportamento quando o tensoativo foi adicionado, por exemplo,
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com os testes 139 e 140 ou 141 e 142. Nestes testes variou-se apenas a vazao de ar, ou seja, as
outras condicGes foram fixadas.

Outro fato, validado pelo método online, foi o efeito da adicdo do tensoativo no
tamanho das bolhas. Essa diminuicdo ficou evidente quando se comparou, por exemplo, 0s
testes 137 e 139 que possuiam as mesmas condi¢des experimentais. Outra verificacdo foi a de
que o0 aumento da vazdo de alimentacdo de tensoativo teve como consequéncia a diminuicao
da média volumétrica do tamanho de bolhas, concordando com os resultados do método
offline.

A Figura 4.23 mostra esse efeito da adicdo de tensoativo no sistema ar-agua, através

da DTB obtida para cada uma das condicGes testadas.
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Figura 4.23: Método online - Comparacéo entre a DTB no sistema ar-agua com e
sem a adi¢éo de tensoativo.

Observou-se que, com a adicdo de tensoativo, as maiores frequéncias de bolhas
obtidas estiveram na faixa de 0 a 300 um, enquanto que, no sistema sem adicdo de tensoativo
existe uma faixa larga de tamanho de bolhas presentes no sistema com tamanho entre 600 e
1000 um. Portanto, a técnica FBRM também foi eficiente para registrar a atuacdo da adicéo

de tensoativo no tamanho das bolhas.

4.3.2. Resultados para a flotacdo de minério

Como as técnicas FBRM e PVM permitiam obter imagens e informacgdes sobre o

tamanho das bolhas, sem a necessidade de amostragem do material, foram realizados alguns
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testes de flotacdo a fim de se obter informacdes sobre o comportamento das DTB na presenca

de uma terceira fase, 0 minério.
4.3.2.1.Efeito da adicéo de tensoativo na DTB na presenca de minério

A Figura 4.24 mostra um histograma comparativo das DTB obtidas para os testes
durante a flotacdo de minério em condi¢Ges com e sem a adi¢do de tensoativo. Foi utilizada
uma velocidade superficial do gés igual a 2,15 cm/s e tensoativo na concentracdo de 50ppm e

alimentacdo de 50 mL/min.
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Figura 4.24: Método online - Comparacdo entre a DTB na flotacdo de minério com e sem a
adicéo de tensoativo

Observa-se que, para a condi¢cdo sem adicdo de tensoativo, ha uma frequéncia
significativa de microbolhas (tamanho de corda menor que 100 um), mas também, embora de
dificil visualizacdo por apresentar baixas frequéncias, nota-se que ha a presenca de bolhas
maiores no sistema. Essas bolhas maiores ndo foram quantitativamente registradas pela
técnica, porque a FBRM fazia a contagem e medida das bolhas que passassem pelo visor da
sonda e que apresentassem diametros menores que 1000 um. Porém, cumpre ressaltar que,
havia uma grande quantidade de bolhas maiores no sistema que n&o foram contabilizadas pela

técnica.
Diante disso, pode-se afirmar que o efeito do tensoativo diminuindo o tamanho das

bolhas também ocorre com a presenca de uma terceira fase (minério). Observa-se, na Figura
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4.24, que ha uma frequéncia maior de bolhas na faixa de 0 a 500 um, na condi¢do com a
adicdo de tensoativo e que ndo foram registrados tamanhos de cordas maiores que 600 pum.
Essa diferenca pode também ser visualizada através das imagens da Figura 4.25,

obtidas em cada uma das condic¢des analisadas.

(@) (b)
Figura 4.25: Imagens obtidas pela técnica PVM das bolhas na flotacdo de minério (a)
sem e (b) com a adicao de tensoativo.

4.3.2.2.Comparacdes da flotacdo de minério com o sistema ar-agua

Uma informacdo importante obtida, a partir dos resultados do método online, foi a
influéncia da presenca da terceira fase, minério, na DTB. A Figura 4.26 mostra que, quando
foi adicionado o minério, a média do tamanho das bolhas foi menor do que no sistema
operando apenas com duas fases, ar-agua. Nestes testes a velocidade superficial do gas foi

igual a 2,3 cm/s e ndo foi adicionado tensoativo.
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Figura 4.26: Método online — Comparagéo entre as DTB para o sistema ar-agua e
para a flotacdo de minério.
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Pode-se concluir dessa diminuicéo do tamanho das bolhas, que a presen¢a do minério
adsorvido na superficie das bolhas ou em solugdo no liquido presente entre as bolhas,
contribuiu para evitar a coalescéncia entre as bolhas, tendo por consequéncia a diminuigédo do
tamanho das bolhas. Por isso, as bolhas presentes no sistema ar-4gua foram maiores, pois
nessa situacdo ndo havia restricGes para o contato entre elas e a coalescéncia entdo, ocorria
com uma maior frequéncia. Essa diferenca entre as bolhas para cada um dos sistemas pode ser

visualizado através das imagens obtidas pela sonda, mostradas na Figura 4.27.

(a) (b)
Figura 4.27: Imagens obtidas pela técnica PVM das bolhas no (a) sistema ar-agua e
na (b) flotagdo de minério

4.3.2.3.Testes de Cinética de Flotacao
As curvas que representam a cinética de flotacdo com base no teor de P,Os e a

distribuicdo de tamanho de bolhas (DTB), para uma mesma condi¢cdo de operacdo, sdo

mostradas na Figura 4.28.
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Figura 4.28: Variacdo do teor de P,Os e do tamanho de bolha na flotacéo.
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Observa-se que a medida que diminui o teor de P,Os, h& uma consequente
diminuicdo também no tamanho de bolha até o instante t=90 s. Apds esse tempo, observa-se
que, embora o teor continue a diminuir, as bolhas comegcam a apresentar um tamanho médio
maior do que o obtido nos instantes anteriores.

Para melhor compreensdo do comportamento observado para as curvas de teor de
apatita e DTB, a Figura 4.29 mostra imagens da espuma de flotagdo correspondente a cada um

dos tempos amostrados no teste de cinética.

Figura 4.29: Imagens da fase de espuma na flotacdo de apatita no tempo de (a) 0 s
(alimentacdo da polpa); (b) 15s; (c) 30 s; (d) 50 s; (e) 90 s e (f) 150 s.
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A Figura 4.29 (a), correspondente ao tempo t=0 s, mostra o instante em que a polpa
era alimentada a coluna correspondente ao inicio da formacéo da camada de espuma. Apés 15
s de teste, a Figura 4.29 (b) mostra que neste intervalo havia uma espuma rica em mineérios,
pois é possivel identificar os aglomerados de minério aderidos a superficie da bolha e uma
extensa camada formada em torno da bolha, constituida de minérios e agregados de
microbolhas e particulas.

Comparando essa imagem (Figura 4.29b) com o grafico da Figura 4.28, nota-se que,
nesse instante, foi obtido o maior teor de P,Os e 0 maior tamanho de bolhas. O maior valor do
teor de P,Os se deve pelo fato de que nesses 15 segundos iniciais, havia uma espuma rica em
minério observada na imagem, e que 0 mecanismo que prevalecia era o de adesdo ou flotacdo
verdadeira, ou seja, grande quantidade do mineral de interesse foi coletada pelas bolhas de
forma seletiva, apresentando assim um maior teor. Quanto ao tamanho de bolha ter sido
maior, isso ocorreu porque a sonda ndo distinguia bolha de minério, assim o didmetro medido
correspondia a bolha e tudo o que estava envolto a ela. Como se observa, nesse instante, a
camada de minério em torno da bolha é grande, consequentemente, foram medidas cordas
maiores das bolhas, e o tamanho médio volumétrico das bolhas também foi maior.

A Figura 4.29 (c) mostra a imagem da espuma para 30 segundos de flotacao.
Confrontando essa informacéo com o grafico da Figura 4.28, observou-se que nesse momento
houve uma diminuicéo no valor do teor de P,0Os e também do tamanho de bolhas. Observa-se
na imagem, Figura 4.29 (c), que a espuma apresentou uma quantidade menor de aglomerados
de particulas e a diminuicdo do teor indicou que houve uma flotacdo menos seletiva, ou seja,
0 mecanismo de adesdo ocorre com uma menor frequéncia. O que se pode concluir, é que ja
se pode observar um empobrecimento da camada de espuma, pela diminuicdo da quantidade
de minério presente. Por isso, o tamanho de bolhas também diminuiu, pois, como na medida
foi considerada a bolha e a camada de minério aderida a superficie da bolha, com uma espuma
mais pobre, consequentemente essa camada de minério em torno da bolha foi menor, logo,
tamanhos menores de corda foram medidos.

Este efeito entdo se prolonga para os tempos de 50 e 90 s nos quais se observam pela
Figura 4.28 que, simultaneamente, o teor e o tamanho de bolhas continuam a diminuir. Pelas
imagens, correspondentes aos tempos de t=50s e t=90s das Figuras 4.29 (d) e 4.29 (e),
observa-se de forma mais intensa 0 empobrecimento da espuma a qual, a medida que avanca
0 tempo, se apresenta com uma quantidade menor de particulas. Logo, a coleta de particulas

pelas bolhas torna-se um evento raro. Isso € comprovado pela diminui¢do do teor de P,0s
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mostrando que provavelmente o mecanismo de arraste prevaleceu, aumentando a recuperacdo
de ganga a qual prejudica o teor alcangado ao final do processo. A diminuigdo do tamanho de
bolhas confirma o empobrecimento da espuma pela diminuicdo da camada de minério
envolvendo as bolhas.

Por fim, a Figura 4.29 (f) mostra uma espuma composta praticamente apenas por
bolhas de ar e a fase liquida, e o baixo teor obtido neste instante mostra que o minério que
estava sendo flotado era consequéncia, praticamente, apenas do mecanismo de arraste. A
imagem comprova isso, pois se observa que a quantidade de particulas aderidas as bolhas é
minima. O gréfico da Figura 4.28 mostra que nesse instante o tamanho de bolhas aumentou.
Esse efeito pode ser explicado pelo fato de que a diminuicdo consideravel de particulas na
fase de espuma possibilitou um contato maior entre as bolhas e, consequentemente, aumentou
o fenémeno de coalescéncia resultando no aumento do tamanho médio das bolhas.

Cumpre ressaltar, que este teste de cinética mostrou informacfes importantes que
dizem respeito a determinacdo do tempo de encerramento do teste, visto que foi observado
gue ha uma queda consideravel do valor do teor de apatita com o tempo de flotacéo.

Geralmente, o histérico de estudos de flotacdo do grupo de pesquisa do Laboratorio
de Sistemas Particulados da FEQ-UFU tem como condi¢do de encerramento do teste de
flotacdo 0 momento em que a interface polpa-espuma alcanc¢a o topo do equipamento. Porém,
os resultados deste teste de cinética mostraram ser necessario, com 0 novo sistema de aeracao
utilizando o Venturi, se fazer um novo estudo para verificar qual seria 0 melhor momento

para encerrar o teste objetivando alcancar uma maior eficiéncia de flotacéo.
4.3.2.4.0 Processo de Flotacdo em Regime Batelada

Da mesma forma como foram obtidas informaces a respeito do comportamento das
bolhas no intervalo de tempo referente ao teste de cinética, a Figura 4.30 mostra a curva
representando a variacdo do tamanho médio das bolhas durante o tempo total de flotacéo.
Vale ressaltar que essa curva diz respeito as mesmas condic¢Ges do teste de cinética e que o
comportamento apresentado foi, de modo geral, 0 mesmo para outras condicdes testadas.

E possivel perceber que existem cinco regides que representam mudancas no
comportamento do tamanho de bolhas com o tempo. As regides indicadas pelas letras a e b
correspondem ao teste de cinética: alimentacdo da polpa e empobrecimento da espuma,

respectivamente. Dessa forma, a analise segue para a regido representada pela letra c. Nessa
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regido observa-se que houve um aumento do tamanho médio das bolhas, fato que foi pré-
anunciado no ultimo ponto amostrado no teste de cinética para t=150 s.

Tamanho de bolha [pun]
%
<

0 2 4 6 8 10 12 14
tempo [min]

Figura 4.30: Curva da variacdo do tamanho médio de bolha ao longo do tempo total
de flotacao.

A imagem mostrada na Figura 4.31 foi obtida no tempo aproximado de 5 min de
flotacdo e mostra que as bolhas realmente foram maiores (a concentracdo de particulas de
minério diminuiu drasticamente). Esse aumento do tamanho das bolhas pode ser explicado,
como ja mencionado anteriormente, pela maior frequéncia de coalescéncia entre as bolhas,

devido a diminuigdo de particulas minerais presentes na espuma.

Figura 4.31: Imagem da fase de espuma correspondente a regido ‘c’ da curva de distribui¢ao
do tamanho médio de bolhas no tempo total de flotacéo.

A quarta regido, representada pela letra d no grafico da Figura 4.30, mostra que as

bolhas comecam a diminuir de tamanho. Essa a¢do das bolhas provavelmente se deve ao
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efeito do tensoativo que continuava a ser alimentado na coluna. Dessa forma, uma espuma
pobre de minérios aliada com a adi¢cdo de tensoativo, que agia de maneira a diminuir a
coalescéncia entre as bolhas, implicou na diminui¢do do tamanho médio das bolhas.

A Figura 4.32 mostra uma imagem da fase de espuma neste instante em que se

observa a diminuicdo do tamanho das bolhas.

Figura 4.32: Imagem da fase de espuma correspondente a regido ‘d’ da curva de distribuigdo
do tamanho médio de bolhas no tempo total de flotac&o.

Essa diminuicdo do tamanho de bolhas, ao longo da camada de espuma, tem sido
retratada por trabalhos da literatura cientifica os quais observaram que esse efeito também
estd associado pela proximidade com a interface polpa-espuma. Nesses trabalhos, foi
reportado que ha um aumento do tamanho de bolha em funcéo da distancia da interface polpa-
espuma, ou seja, quanto mais distante da interface, maior o tamanho de bolhas observado, e
este aumento é resultado de uma maior coalescéncia entre as bolhas na espuma (BHONDAY
e MOYS, 2014; ATA et al, 2003).

A Figura 4.33 representa a imagem da quinta regido identificada com a letra “e” no
grafico da Figura 4.30. Essa regido é marcada por uma queda brusca do tamanho médio de
bolhas que representa 0 momento em que a interface polpa-espuma passa pela sonda e, a
partir deste instante, sdo medidas e filmadas as bolhas presentes na fase de polpa.

A diminuicdo brusca do tamanho de bolhas observada se deve ao fato de que, na fase
de polpa, a coalescéncia € menor do que na fase espuma, pois na fase de espuma o contato
entra as bolhas € maior, favorecendo a coalescéncia entre elas. Outro fator influente na queda
do tamanho médio de bolhas é devido a ndo diferenciagdo da técnica entre bolhas e particulas
para a medigdo. Logo as particulas de ganga presentes em alta quantidade no sistema, como

mostra a Figura 4.29, também s&o medidas, e como apresentam baixos valores de corda
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contribuem significativamente para diminuir o tamanho médio das bolhas, que no caso

representa o conjunto de bolhas e particulas presentes na solucéo.

Figura 4.33: Imagem da fase de espuma correspondente a regiao ‘e’ da curva de distribuicéo
do tamanho médio de bolhas no tempo total de flotacéo.

Portanto, observa-se que o processo de flotacdo de minério em batelada pode ser
dividido em diversas regides tendo como referéncia a variacdo do tamanho médio de bolhas.
Essas regiGes caracterizam etapas importantes do processo de flotacdo, cujo estudo mais
detalhado pode resultar em alternativas viaveis e eficientes para aumentar a eficiéncia do

processo, principalmente no tratamento de finos de apatita.
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CAPITULO5

CONCLUSOES

5.1.  Principais Conclustes

Diante dos resultados obtidos do estudo da caracterizagdo e controle do tamanho de
bolhas em uma coluna de flotag&o, pode-se concluir:

Do sistema ar-agua sem adicdo de tensoativo:

e A comparacgdo das DTB do sistema de aeracdo composto pelo Venturi, da flotacdo com ar
disperso e da FAD, mostrou que o sistema com o Venturi gerou, satisfatoriamente, bolhas
com tamanho intermediario, as quais nesse trabalho corresponderam a faixa de tamanhos
de 100 a 1000 pm.

e Os resultados do planejamento composto central mostraram que a vazdo de ar foi a
variavel que mais influenciou no tamanho de bolha e no holdup. Os efeitos das variaveis
foram quantificados.

e Foram identificadas duas situacOes de bolhas geradas. Uma situacdo na qual foram
geradas bolhas com tamanho intermediario com altos valores de porcentagem de bolhas,
porém com valores de holdup muito pequenos. A segunda situacdo foram bolhas grandes

com o holdup maior que 0s da primeira, porém ainda abaixo dos limites operacionais.

Do sistema ar-agua com a adicdo de tensoativo:

e A adicdo de tensoativos no sistema ar-agua resultou na diminui¢do do tamanho de bolhas
e no aumento do holdup, efeito causado pela a acdo do tensoativo evitando os fenémenos
de coalescéncia e retardando a ascensdo das bolhas. Assim, concluiu-se que a adicdo de
tensoativo foi uma boa alternativa para diminuir o tamanho de bolhas e, simultaneamente,
aumentar o holdup.

e O estudo mostrou que ndo houve diferenca significativa entre os tensoativos testados.

¢ No planejamento composto central os resultados mostraram que a velocidade superficial
de gés e a concentracdo de tensoativo influem de maneira mais efetiva no tamanho de
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5.2.

bolhas e no holdup, comparadas com as outras variaveis estudadas. Observou-se também,
que nas condigdes testadas, foi possivel a geracdo de bolhas nas trés faixas de tamanho,
mostrando que a quantificacdo dos efeitos das variaveis permite controlar e determinar o
tamanho de bolha desejado para a flotagéo.

A formacdo de bolhas intermediarias foi favorecida em condi¢cdes de médio a altos
valores de vazdo de ar e de concentracdo de tensoativo, situacdo na qual, também se
obteve altos valores para o holdup.

A anélise candnica encontrou um ponto 6timo para o holdup (16,90%), situacdo para a
qual simultaneamente foi encontrado um D3, na faixa intermediaria e, consequentemente,

maior geracdo de bolhas intermediérias (Pg).

Da flotacdo de minério e 0 método online

O método online validou os resultados obtidos no método offline, apresentando aquele as
mesmas tendéncias observadas nesse.

Foi possivel avaliar a DTB durante o processo de flotacdo de minério e os resultados
mostraram que as bolhas nessa condi¢do foram menores do que as bolhas presente no
sistema bifasico (ar-agua).

A comparacdo da DTB com um teste de cinética do teor de apatita permitiu observar que
no processo batelada ocorreu um empobrecimento (reducdo de particulas minerais) da
camada de espuma com o tempo de flotacdo, comprovado pela diminuicdo do teor
observada no teste de cinética. Conclui-se que esse fato revela a necessidade de uma
melhor defini¢cdo da melhor condigéo de parada do teste de flotagéo.

Sugestdes para trabalhos futuros

Como trabalhos futuros, sugere-se:
Realizar ensaios de flotacdo nas mesmas condigdes estudadas, para comparacdo do
tamanho de bolha e holdup, com o desempenho da flotacdo (teor e recuperacao).

Ampliar a faixa de valores das varidveis utilizadas, avaliando a influéncia dessas em

outras condigOes de operagao.
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Aprimorar a técnica de filmagem das bolhas, e desenvolver algoritmos para
processamento das imagens e contagem das bolhas.

Testar e desenvolver novas técnicas de medida de tamanho de bolha principalmente para
as bolhas durante a flotagdo com minério (sistema trifasico).

Avaliar a DTB com a coluna de flotacdo operando em regime continuo e também em

celulas mecénicas convencionais de flotacéo.
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