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SUMARTO

O presente trabalho teve como objetivo
s definic3o de uma tecnologia especificamente dirigida para
o fosfato brasiieiro, incluindo beneficiamento e acidula-

¢80, visando & fabricagfo de dcido fosférico.

Devido a importé@ncia econdmica da jazi-

da de Patds de Minas, nela foram concentrados - 0s eshidos,

tanto de beneficiamento, como os de acidulagao.

- | . Foram realizados estudos de caracteriza

cgo guimica e mineraldgica, que definiram qualitativa e
1 quentitativamente os principais constituintes do minério e
o | o grau de liberagvﬁo do mineral fosfatico predominante. Atra
ves dés esﬁldos de benefici.amento fisico, verificou-se ser
poss{vei'obter concentrados fogfiticos (por intermedio  de

operacbes de deslamagem e flotag@o), que atendem a0s requi-

 gitos usuais para sua aplicacio no processo de obtenggo de

doido Tosférico por via tmida.

Ccom os testes de acidulagBo realizados,
verificou-se ser posgivel obter acido fosférico, &a partir
'"do mindrio fosfidtico de Patos de Minas, dentro dos . niveis
obtidos industrialmente, no tocante & concentragéo do acido
produto (entre 28% e 32%), & eficiéncia de extracdo (92% a
96%) e ao consumo de dcido., Foram realizados, ainda, testes

de reatividade e grau de inibigBo e de crescimento dos crig
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taig de sulfato de cdlcio, durante a reagio de acidulagao.

Finalmente, com base nos resultados ob-
tidos em escala de bancada, sugere-se um sprofundamento dos

estudos em escala continua,

mog. 002 NE 7530.0210.0343
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1 - INTRODUCAO

1.1 - Objetivos do Projeto

com a finalidade de definir uma tecnolo '
gie especificamente dirigida para o fosfato brasileiro, -de

.' beneficiamento e acidulacgdo, visando & fabricag@o de &cido

fogfdrico, foi ingtituido e autorizado pelo DRPM, através da
Solicitagdo de Servigo n? 49/76, o presente +trabalho, com

un prazo de quatorze meses para sua eXecugao.

O Pxﬁjeto objefivou estudar o comporta-
mento da rocha fosfética de Patos de Minas, no processo de
gcidulacBo para & produggo de dcido fosférico por via vmids,

. dentro das limitacdes deste estudo em escala de laborato-
rio, Os dados obtidos sobre og principais parémetros que in
- térvém no pzf'ocessa, deveraoc servir de bage para um estudo

em egcala continua, onde o controle do proecesso de acidula-

cBo serd o objetivo principal. Na parte referente ao esiudo
" de beneficiamento figico, o objetivo principal foi a oblen-
oS0 de concentrados fosfaticos, que atendessem Ae condi-~
¢Ges, quanto aos teores de ons e de impurezas (A1203 e

F6203), pars sua utilizacao no processo de acidulacao.

- —

Mod. 002 NE 7330.0210,.0343



1.2 - Mercado e Usos de Concentrados Fosfaticos

0 mercado internacional apresenta a ten
déncin, até o ano 2000, de manter constamtes os niveis
atuais de pre¢o dos concentrados fosfatices, devido a uma

produgdo sempre superior & demanda.

A inddgstria de fertilizantesnos E.U.A.,

detdém 76% ‘do consumo de concentrados fosfdticos, para utili

zagdo "in natura", na produgfo de superfosfatos e fertili-

zantes combinados.' Os concentrados fésféticos, com tHeores
" entre 30 e 32% de P,0 '

A 2°5°
fabricagdo de dcido fosfdérico.

sao utilizados em sue totalidade na

(3)

No Brasil, 0 :l'.ndic"e de crescimento da
populagao, do padrao de vida e 2 teﬁdéncia de se tormar O
rais um grande exportador de alimentos, vem exigindoum cres
cimento da agricultura em ritmo aprecifével, com um  conse-~

. quente aumento no consumo de fer'blllzantes, o que, aliado &

necesgsidade de diminuir as ::.mportagoes destes, torna o mer-

cado- interno praticamente ineggotavel.

Embora possulndo umna resem medida, To
telizando 250. 352,305 toneladas de minério com teormédio de
14,7% de P205 (nao computadas as reservas de Patos de T@nas
e Coromandel), o Pais é ainda, extremasmente carente de fer-
tilizantes fosfatadog e combinados, tendo importado em 1974,

802,947 toneladas, no valor (CIF) de US$ 177.334.873. (6)

Magd, 002 , ‘ NE 7530.0210.0343
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1.3 -~ Reservas e Caracteristicas da Jazida Estudada

J

As jazidas de Patos de Minas s@o de ori
cem sedimentar, tendo suas reservag medidas (alvards 1511 e
"1512), totalizado 256.353.122 de toneladas, com um teor ne-—
dio de 13,01% de P50
lubilidade, permitindo seu uso "in natura® (Fonte: Projeto

. " Fosfato CPHM - 1976_).

sendo gue o minério apresenta bYoa so

O valor da rocha fosfé.tica para aplica-

gdo direta, depende 1:150 a6 de teor de P205, mas principal-
" mente, da-solubilidade natural da rocha, pois somente & par
't_:e soltével em 2gua e em citrato de amania, éer’*_viré. como nu-

triente para os vegetals.

1.4 -~ Tecnologia de Beneficiamento de Rochas Fosfaticas

BPn geral, os tratamentos feitos nas ro-

chag fosfaticas tém como obje'bi*;fp, a transformagao do fosfa
to tricdleico (insoldvel), em fosfato monocdlcico (soluvel
em égﬁa), ou em fosfato dicélcico (solﬁ;ml em ci_trato de
andnia). Intretanto, para ser atingida esta etapa de tranS—
formacio quimica, & necassériﬁ que sejam realizadas etapas
anteriores de benefic:_i.aménto fisico, Estas diferementre si,
de acordo com o tipo de jazimento,' teor do minerio e outros -

fa'bores(]'G), mes & importante que o concentrado obtido pos—

Nod, 002 ' NE T330.0210.0343
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gue um teor minimo de 30% de P205 e wn teor maximo de 1?203
(Fe,0, + AL0 ) de 4,5% para sua utilizag8@o nd processo de

2°3
obtencdo do acido fosférico por via umida,

Un estudo preliminar de beneficiamento,
utilizando minério de Patos de Minas com 22% de PZOS demong
trou ser possivel, apds-moagem & — 10 malhas, lavagem exaus

tiva ate a eliminagao completa dos minerais argilosos super

ficiais e com um corte em peneira de 400 malhas, a obtenc¢ao
de um concentrado ecom 31,1% de P205 e una recuperag"éo em

torno de 61%, (5)

Apesar dos étuéie métodos de beneficia-~
mento de rocha fosfitica diferirem entre si, em quase todos
eles € reallzada voa etapa inicial de deslamagem (que nor-
malmente é uma operacio de concentragfo), sendo a segulr O

m:.nerio submetido 80 processo de flotagao.

0 concentrado fosfatico para uso "in na

tura" ge pre'ata para culturas de longo ciclo, onde a absor-

cdo do nutmen'be deve ger realizada de modo lento. NO caso
dag culturas de ciclo rapido, sao necessarios fertiln.zantos
altamente soliveis, onde a absorg¢do do nutriente pelos vege
tais se processa rapidemente. Para a produgdo destes ferti-
lizantes de alta solubilidade, como o superfosfato triplo e

og fertilizanteg- combinados torma-se necegsario a fabrica-

cHo de dcido fosforico.

Mod, 002
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1.5 - Tecnologia da FabricacBo de Acido Fosforico

Existem dois métodos wutilizados comer-
cialmente na fabricacfo de dcido fosfdrico: 0 processO por
“via dmida (wet process) e o processo & forno elétrico (pro-
duzindo dcido & partir do fésforo elementar). O processo por

via Ymida conduz & um 4cido com impurezas, pPorém com um cug

to de producio bem inferior aguele produzido & partir . do
Poaforo elementar, sendo por 1s8s0, 1argame_nte utilizado na
fabricacio de fertilizantes sélidos. O dcido fosforico 1obt_:_‘i._
o através do fdsforo elementar é de alta pureza. sendo,de-
vido ao seu alto custo, utilizado ha fabricagaoc de detergen

(2)

teg e fertilizantes liquidos.

.1._5.'1 - Processo poi*' Via fﬂnlda

No pracesso de obtencZo do &cido fogfo-

rico por via tmida, no qual o concentrado fogfético  reage
com dcido sulfdrico, o objetivo principal & & obtengao da

- ~ rd ' F . rF . I -
maior concentragéo possivel de acido fosforico com O maximo

rendimento. Este, depende da completa regcao da. rocha com ©
dcido sulfurico o da eficiéneia de separagdo entre o dcido
fosfériéa e o sulfato de calcio na filtracgo, onde o ‘tama-
nho ¢ forma dos cristais de sulfato de calcio so fatores de
importancia fundamental, (4) A temperatura da reagiao e & con |
cenjl:ragﬁo do deido fosférico sg@o fatores que governamo grau

ﬁé hidretacgo do sulfato de calcio, que pode se apregentar

Mad 002 NE 7330.0210.0343



sob trés formas: anidrita '(Caso4), semi~hidratado (Caso, .
1/2 H20) e di-hidratado (CaSO4 . & H20). 0 processo, no qual
o sulfato de cdlcio se apresenta di-hidratado, & o mais uti
lizado nas plantas indugtriais. (2)

Quando © concenfx'ado fogféatico & trata-

do com um &cido forte, a rede cristalina dos minerals de

fosfato ¢ destruida, havendo solubilizagdo dos constituintes

fosfdticos sob & forma de acido fosforico. Para o casgo do

(4)

deido sulfirico, a reacao total pode ger assim divididas

a) o fosfato tricdlcico é convertido’ em

acido fasfSrico e sulfato de calcio.
ca3 (PO, ), + 3 HyS0, = 2 HyPO, + 3 CasSO,

b) o fluoreto de cédlcio existente na
fluorapatita reagle com o dcido sulfdrico , produzindo dci do

fluoridxico e sulfato de céleio.

CaF, + H,S0 - 2 HF + Caso

2

4 4

c) o carbonato de cédlcio é convertido em

diéxido de carbono e sulfato de calcio.

caC0, + H,S0, = CO O

3+ HpnY, 2 2

+ 03504 + H

Meod, 002 NE 7330.0210.0343
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Una equagac geral entre os constituin-
tes mais comuns das rochas fosfdticas e o dcido  sulfurico

pode ser aggim descrita:

0810 (POQS 15‘2(3‘3-003 + 11 H2804 = 0 H3P04 + 11 08’804 + 2 HF +

+ H20 + CO,

No processo di-hidratado, que é o mais
utilizado no mundo, na produgfo de acido fogférico, o dcido
sulfirico concentrado (93% H2SO 4), reage com concentrado

fosfdtico em grapulometria adequada (50 - 55% abaixo de 200

malhas, para o caso do minério da Fldrida)., A concentragdo

r—

de P205-_ ng fage li'kluida, deve situar—se entre 28 e¢ 32%, e =&
temperatura entro '7000 e 8500, para que o sulfato de calcio
formado, seja di-hidratado, A mistura deve ser mantide sob
' constante agitagdo até a reagdo completa dos minerais  de
:E'osfatq (em geral, um periodo de 4 a 6 horasg). Completada a

reacio, & polpa & filtrada, geparsndo-se o acido fosgférico

dos residuos sélidos (basgicamente sulfato de cdlcio e sili-
ca), sendo estes, lavados em contra corrente para TEemOCR0

do dcido foufdrico regidual,

0 processo & influenciado por diversos

(4)

parfmetros, dentre os quais podem ser destacados:

-

Mod. 002 NE T530.G210,0343
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a) Caracteristicas da Rocha

Rochas _ft_:-sfé.ticas de diferentes depOgi-
tos variam de modo acentuado na sua compoéigﬁo, tendo esgtas
variacoes efeitos importantes_ na produgio de acido fosfori-
co. Og efeitos produzidos por algumag 1Mpurezas, asdao tao pm:_i
co conhecidos, que & @ificil predizer a eficiénéia da opera
cBo através do simples conhecimento da composigBo gquimica e
mineraldgica da rocha. A relagdo Ca0® : P,0_ e fator determi

2 5
nente no congumo de &cido. O Cal proveniente do carbonato

de cdlcio e ag impurezas orginicas, quando .ndo  removidos

através de calcinaglo, podem provocar fomagio de espuna,
diminuindo a capacidade dos reatores. O fluor, embora guén-

do presente em pequena guantidade (relacdo F P205 de apro

Xinadamente. 0,12), ocagiona problemas de corrogdo e Tforma-

¢80 de gel. Os compostos de ferro e sluminio, nomalmente

‘formam gel no produto dcido e pogsiveis efeitos adversos na

filtracao. A reativldaﬁa dag rochas. fosféticas determina a
granulometria adequada para se obter dissolugzo num tempo
de reagdo razoavel, N, Robinson(7), indieca um teste compara

tivo de reatividade e resisténcia & inibigio, utilizado pg

la Fisons Limited, U.XK.

-~ b) Excesso de Acido Sulfirico

A quentidade de H,SO, no sistema, ¢ um

4
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dos parémetros qﬁe controla o tamanho e a forma dos cris-

tais de 08.504,
pode caugar a. crigtalizacao da gipsita na superficie das

formados na reacao, Acima de wu certo limite

particulas da rocha, bloqueando a reagao.

c) Temperatﬁm

Baixas temperaturas aumentam & viscogi-
dede da polpe e prejudicam o crescimento dos cristais. Al-
tas temperaturas eliminam essas inconveniéﬁcias, mag pPor ou

~ tro lado, provocam & fomacio do gemi~hidratado, aumex;tando
8 corrosio e & solubilidade das impurezas, que mais tarde

precipitam, dando ,fomac;'éé a uma.subgténcia gelatinosga.

'd) Densgidade da HMistura

A polpa _deveré ser extfemamante unifor—

me e & gua densgidade variar de 2% a 40%, dependendo das con
dicSes de operagdo. O controle de densgidade poderd ser fei-
to pela reciclagem do 4cido dilufido (18 a 20% P205), prove~

niente da lavagem do residuo,

e) Efici&ncia do Procesgso

A recuperagao ihcomple'ba do fosfato po-

Mod. 002 ' NE T7T530.0210,0343



de ger atribuida & uma ou maig das seguintes causas:

-~ digsolugao incompleta da rochea

-~ lavagen incomple:ba do residuo (cake)

- substituigﬁo de fons de fosfato na re
de crigtalina da gipksita

- Iﬁérdas mecénicas (g{is, derramamento

de liguido, etc. )

1.6 - Bstudos Preliminares

Com a rocha fosfitica de DPatos de L
nag, da Luz e 'Lins(z) fizeram um estudo preliminar de aciﬁii
J.ag,ao, utlllzando concentrado fosfatico obtido por flotagao
com-teores de 27, 6? de P05 e &, 7% (1?11203 + F3203) Bsse es
tudo consistiu de uma scidulagao com dcido sulfarico e com

condicdes de formacg@o do sulfato de cdlcio na forma de di-

hidratada, sendo obtido un dcido fosférico com 24,5% de

PO, o uma eficidncia de extrachio de 95%.

>
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2 -~ BENEFICIANMENTO F1iSICO
2.1 - Materigal e Métodos.

2,1.1 ~ Descricéo das Amostras

As trés amogtras utilizadas nos testes

de flotaclfo, recebidas de Patos de lMinas, foram britadas a
1/4". As smostrag pesando, respectivemente, 12, 11 e 21 kg,
~ foram, separadamente, britadas a 10 malhas, homogenelsadas
em pilha triangular, quarteadas em amostras . de 1 kg, engaca

das e guardadag para og testes a gerem executados.

A Tabela I, abaixo, apresenta & compogl
cBo quimica das amostras analisadas.

PABELA I - Composigfo quimica das amostras estudadas

AMOSTRA |Pp05 |A1,051TFe 041 81051 Ca0 | Mgl P F.

Mod, 002 NE 7530.0210.0343
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A endlige espectrografica semiquantita-
tiva, para 30 elementes, da amostra C, acusou.a presenga de

0!‘ 3% (ie SI’a

Como = amostra. ¢ nBo difere, de modo .

| scentuado, das amostras A e B, poils ‘se trata de material ho

mogeneo, ela foi utilizada nos estudos de cara:cterizagﬁq mi
neraldgica., A amostra foi moida a 10 malhas e lavads manual
:f:zu;z:f.ﬁ;e1P com wn corte na peneira de 200 malhas, objetivando a
eliminac8o dos minerais argilosos superficiais. -A composi-
Ca0 gmﬂaﬁétﬂaa e o5 teores em P205 das fracoes, est20

expostos na Tabela I1I1,

TABELA II ~ Andlise granulométrica e distribuigac do P.0;,

apds moagem a 10 maihas e lavagem da.. fragao
4+ 200 malhas

P2 : DISTHIBUIQEO DO P,0 5

21,40 | 36,97 36,97
24,40 | 10,13 47,10
26,71 | 10,66 57476
27,72 14,39 72,15
26,17 6, 50 78,65
10, 50 21,35 100,00

NE T733C.0210,0343



9

CPRM

15

Observa~se que com & c:uperac;ﬁo de desla-—

magem poder-se—-ia elevar o teor em P,0. de 18,9% para
ovg

23,77%, com uma recuperagdo em torno de 78%.

Coﬁlﬂo mate;«riai obtide nas fragoes gra-
_ nuloméetricas mencionadas na Tabela 11, continha ainda, mi-
neraig na fracao argila, foi preparada uma gegunda amogtra
(Figura 1) para exane Iﬁiomscépico, separacao em 1iquidos
. densos e andlise por difratometria de Raios X. Para - :esta
prepalﬁgﬁd foi utilizado material da amostra C, que foi sub
metido a uma pré-lavagem, com corte a 400 malhas, moagen a

35 mélhas da fracéo + 400 malhes, deslamagem com corte a -
400 malhag, sendo finalmente a fragaoc + 400 malheasg, atrita-
de em agitador mecﬁni'co, com alta percentagem em solidos
(68%), e nqvaménte deslamada com corte a 400 malhas. O pro-
_&uto-result&nte da fracdo foi guarteado e separado em fra-
g'fies para ané.lisé quimica e granulometrica. Na Tabela. 111,

estB0 ogs resultados das andlises quimicas.

| T}.BELA IIT - Andlise de P2O5 nos produtos da deslamagem

DISTRIBUICED

PRODUTO GRANULOMETRIA

LAMA 1 . = 400 M 27,68

LAMA 2 - 400 M | 18,24
LAMA 3 - 400 M 8,58

CONCENTRADO|  35/400 M 45,40

mod, D02 NE 7330.0210.0343



ALIMENTACAO (-10M)

PRE - L AVAGEM

R

- 400 M

CLASSIFEICACAD » LAMA |

—r—————a 10 ml Nop2SiO3(109%)

MOAGEM

—

_ - 400 M
CLASSIFICAGAO —~> LAMA 2
J+4ODM | - —= 5 mi NepSi03 (5%)
I ATRITO j

| '_‘I o -400 M
CLASSIFICACAO ‘ = LAMA 3

1}400&& - .

CONCENTRADO }———‘——‘

ANALISE " RAIOS X ANA LISE
PETROGRAFICA QUIMICA

o T

Fig. 1 - Fluxograma das operacoes de preparagago da amostra
para caracteriza¢do mineralogica.




A andlise granulometrica do . concentra-

do, & spresentada na Tabela IV,

PABELA TV — Andlise granulométrice da amostra C, apés moa-
cem & 35 malhas e lavagem exaustiva da fragao
+ 400 malhas

MALHA' RE{?IDA icmﬁiﬁi
+ 35 2,96 2,386 |
35/ 48 6,72 9,68
48/ 65 11,83 21, 51
65/1.00 19,63 41,14
100 /150 22,04 63,18
150 /200 15,32 78, 50 |
200/270 5,64 84,14 |
270,/400 13,44 97,58 |
~400 '

2,42 100,00 |

As fracdes foram examinades por micros

copia Stica e verificada a liberag8o dos minerais em 35 ma
lhag (86%).

- |

A fracao 100/150, foi submetida a gepa-
racio em meio dengo (d = 2,5 e d = 2,8), sendo a seguir Os

produtos obtidos examinados por microscopia ética e difra-

arm
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¢do de Raios X. Os resultados estdo expostos na Tabela V.

Devido a natureza do mate;:ial, muito fi
no ¢ se apresen‘tando gm gua ma::.or parte sob a fragao argi-
_la, a caracterizagao mneraloglca da rocha fosfatica, utilli
zando processos dticog, apresentoun dlflculdades. Deve ser
ressaltado ainda que, © principé.l mineral de fosfato, a co-

lofana, ocorre no estado amorfo, o gue impossibilitou . sua

caracterizacdo, utilizando apenas meios Oticos, recorrendo-
ge entdo aos resultados de andlises quimicas e estudos pa-

mgenéticos-para sua melhor determinagao.

Entretanto, foram assinalados alguns ml
neraisg cristalizados, representados por graos de quartza e
por outro mineral incolor, com baixo indice de refragio e

- fracas cores de interferéncia, que se supde seja wavelita.

Numa gquentidade infima, foram observa-

dos graos de minerais opacos (Oxidos de ferro), dissemina-

. - dog entre os demais constituintes.

Apesar dos resultadoa de Raiog X confix
marem &spenas a presengs de apatita (englobando todog 08 ou~
tros minerais de fosfato da amostra) e quartzo, foram assi-
nalados pelos estudos mineraldgicos em l2mina delgada, gran
de quantidede de colofana, nao detectdvel no Raios X, _por
ser substincia amorfa e, em menor proporgdo o guartzo e um

outre mineral de fozfato, provavelmente a wavelita,

Meod, 002 ' NE T7%30.02!10.0343%



TABELA V - SeparagZo em meio denso (d = 2,5 e d = 2,8) da fragho 100/150 malhas

PENSSDADE 1 pEso | MINERATIS | |
MINERAL % MICROSCOPIA GTICA DIFRAGAO DE RAIOS X

0,5 |[Quartzo: 80% - Wavelita: 20% |Quartzo (e)*, Apatita (a)*#*
4,5 |Colofana: 50% - Quartzo: 50% |Quartzo (e) , Apatita (a)
95,0 | Colofana: 99% Apatita (e) , Quartzo (a)

* (@) - emssencial

** (a) - acessdrio

-
\O
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2,1,2 - Equipamento e Técnicas Experimentais

A preparagao do material para os testes
de flotacso, foi realizada obedecendo sempre as mesmas Ope-

racdoeg (Figura 2).

Inicialmente, 1 kg de rocha fosfatica

(100% abaixo de 1/4") era peneirado a 35 malhas, A fracao

entre 35 malhag e 1/4% era submetida a moagenm, & 58% de s§_
lidos, em moinho de barras com ume carge de 7 barras, duran

te 3 minutos, & uma velocidade de 87 rpm. O produte da moa-

. gem, juntamente com a fragio abaixo de 35 malhas era condi-

'ciona.do com silicato de sédio, durante 4 minutos, com o ob-
Jetlvo de dlsperzsar e deprimir a gange sa.llcatada, e desla-
mado em hldromclone de laboratério (pressao de 10 a 12 1b/

POl ), com um corte a 400 malhas.,

Os ensaios de flotaggo, realizados numa

célule Fagergreen, obedeceram ao seguinte roteiro:

a) condicionamento por 3 minutos do pro
duto da deslamagem (35 a 400 M), com gquerosene, “fuel o1l",
doido oleico ("tall oil" e FA-1) e NaQH para regular pH em
10, |

b) ﬂotagae durante 4 mlnutos com rota—

cao de aproximadamente 300 IplM, ©

NE T3530.0210.0343



ALIMENTAGAO  (-10 M )

el ——

| CLASSIFICAGAO ~35 M

+35 M

— e N02 St 03
MOAGEM

DESLAMAGEM EM CICLONA- I"400M
GEM DE LABORATORIO - > REJEITO (slime)

ACIDO ALEICO
QUERQSENE ————

FUEL OIL

35/400 M

CONDICIONAMENTO

| , FLOTACAO PRIMARIA
\ _

12 REJEITO(rejeito rougher)

-

REFLOTAGAO ———I—o 22 REJEITO ( misto- rejeito
- . cleaner) -

CONCENTRADO

Fig. 2 - Fluxograma das opera¢oes de beneficiamento fisico do fosfato
de Patos de Minas.




c) reflotacBo (cleaner) com adigao de
1/3 das quantidades de reagentes utilizados na flotagao pri
méria, sendo gue os tempos de condicionamento e flotagdo, e

pH mantiveram-se constantes.

Foram rezlizadas séries de testes com
og reagentes "tall oil" e FA~l da Arizons Chemical Comparny,
paré escolher 0 mais indicado e detemminar sua faixa de utl

. | lizacio, e uma gérie em que foi aumentada a quantidade de

silicato de sédio e variada a de "tall oil',
2.2 - Resultados Obtidos e Discussao

I " Ag Tabelas VI, VII e VIII, a seguir,
apresentam de mode sucinto, qs' resultados obtidos  para os
concentrados, Os resultados detalhados dos testes de flota

cdo, sao encontrados no Anexo T.
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TABELA VI - Resultados dos testes com "Tall Qil*

TESTE CONCENTRADO

N2

"PALL OIL™

DISTRIBUICAO (P,0,)
| %

Alimentagdo (AMOSTRA A): 16,7% P P,0g; 10,0% A1203, 4,1% Fe 0.3 36,9% Si0

o e

20,0% Ca

N328i03 (10%): 11 ml

M
Y



TABELA VII - Resultadog dos testes com "FA-1"

TESTE | "TALL OIL" DISTRIBUICAO (P205)
N (kg/%) %
1
2
3
4
-5
6

Alimentacg@o (AMOSTRA B): 16,p%vpé05; 9,8% 41,0.; 4,1% Fe 0. 37,5% 5i0, = e
20;9% ca0

Na,5i0, (10%4): 11 ml

N
>



|

-t

TABELA VIII ~ Resultados dos testes com "Tall 0il" e maior quantidade de silica
to de sédio |

-' 0

1 2,8
2 2,8
3 3,1

2' e

Alimentagdo (AMOSTRA B): 16,0% P03 9,8% 1,043 4,1% Fe,0,; 37,5% §i0
20,9% Cao

| Nazsio:af(l(}%): 20 ml

N
i
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CondicOes fixadas nos testes:

- Gramidometbrie do materral: Fabaixo de 35 malhag

- = Deslamagem: em hidrociclone com corte a 400 ma-
1hasg '

-~ pH da polpa de flotagao: 10,0 (controlado pof
adicdo de NaQOH)

- Tempo de condicionamento: 3 minutos
~ Tempo de flotagBo: 4 minutos

- Percentacenm em sdlidos: aproximadamente 20%

Tog regultados dsor tegtes com "Tallﬂ

0il" obgerva-se gue com O aunento da gquantidade ao reagen-

te, 0 teor do concentrado diminui, mas POT outro lado, ha

uma sensivel melhora na recuperagdo. £ provavel gue com  ©
avmento 4o nimero de etapas de limpeza do concentrado (flo-
tagao “cleaner"), sejam obtidos melhores resultados, tanto

no teor de P205, COMO N& TecUpPerscgao.

Qg regultados obtidos com © reagente

FA~1L (Arizons Chemical Company ), forem inferiores agueles

apresentados nos testes com "Tall 0il®. No 2¢ teste (0,6 kg/

t de FA-L), foi__pbtido o teor de P205 mais elevado da ser:r_e
(30,2%), mas com uma recuperagio baixa (34,18%). Os demais
teagtes produziram concentrados com teores inferiores a

29, 5% com recuperagio méxima de 57,28%.

NE 73530.0210.0343



Comparando os resultados dos testes com

"Tall 0il", onde foram usados 11 ml de silicato de sodio &
10%, com aqueleg Nos quais se utilizou 20 ml,; observa-ge
que, nestes, houve um ﬁcréacimp quanto &o ‘I:éar em P205 dos
concentrados. No que ge refere & recuperagao, os resultados -
inic¢ieis foram melhores, tendo sido ‘obtida uma recupara§§0

- de 73%, enquento gue nos testeé com 20 ml de gilicato de sgf_
dio, & melhor recuperac¢ao foi de 4.5%. Quénto aos ‘teores em

. . ;&1;1.203 e F9203, nao foi observada wvariacgo significativa,

2,3 = ConclusgoOes

| a) Com a utilizagdo de "Tall Oil';."Fuel
O1il%Y e Querossne, nag quantidades fixadas para o 19 tegte
(Tabela VI), & possivel a obtengfio de comcentrados com teo-

res de P205 dentro da faixa utilizével para prédugﬁo de é.c_i_

do fosfdrico por via Umida e, com & goma dos  teores de
11.1203 e F6203 wltrapassando ligeiramente 0 valor maximo nor

malmente utilizado no processo.

b) A baixa distribuiggo de P205 no con-—
centrado {(1¢ teste, Tabela VI), significa aparentemente uma.
baixa recuperagdo, entretanto a recuperacio efetiva s6 pode
ré ger quantificada mediante a utilizacdo de circuito cont_:{_
nuo, onde se tem recirculacio dog produtos intexmeciiériés .
Porém, a existéncie de uma quantidade razoavel de P205, na.

fracho argila, limita a recuperagfo. deste por flotagéo. No

Mod, Q02 NE 75330.0210.0343
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teste em questdo, se forem consideradas em separado, as ope

| ‘racoes de deslamagen- e flotacdo, observa-se que a recupera-

¢ao desta sge elevarigs para cerca de 61%.-

¢) 0 aumento na quantidade de Na,§10,
(Tabela VIII), nao apresentou resultados satigfatdrios, uma
vez que a elevagdo observada no teor de P,0, foi muito pe-

quena, em reléagdo ac decréscimo na recuperagio.

-
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3 - TESTES DE ACIDULAGRO
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3 - TESTES DE ACIDULAGAO
3,1 - Material e Wétodos

3,1.1 - Procedéncia e Analise do Concentrado

0 concentrado utilizado nos tegstes foi

processado e fornecido pela firma PAA-ETHM, a partir do ming
rio de Patos de Minas. 0 concentrado, totalizando 5 kg, foi
homogeneizado, quarteado em amostras de 100 e 200  gramas,

A Mebela IX abaixo, apresenta a composigio gquimica ‘da amos- |

tra recebids para ensaios,

TABELA IX - Composig8o quimica do concentrado

COMPOSTO TEOR (%)
P, 3,1
Cal - 39,5

Si02 . 13,9
Fe203 - 1,6
A1203 2,2

I —
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A Tabela X, que se segue, aprésenta a

distribuicio granulometrica da amostra,.

TARELA X — Andlise granulométrica do concentrado

| 0,10
65 /100 2,45 2,55

| 10050 |- 11,88 | 14,43
150,/200 | 23,75 38,18
| 200270 | 12,84 51,02 |
4 | erogses | 8,99 1 e,
) i =325 | 39,99 | 100,00

3edeld - ﬂparelhagem e Técnicas Experimentaisg

‘A.s experiéncias, & excegdo do teste de
reatiﬁdade e gré,u‘de inibié'éo, form.fealizaﬁas em wm . rea
tor, com agitacfo mecénica constanta da polpa,'-ﬂuxo conti’-—
nuo das solugdes de dcido sulfirico e dcido fosférico e ali
mentacdo continua de concentrado fosfético, através de ca-
lha vibratoria (Figui'a 3). As guantidades dos componentes -

de polpa foram estequiometricemente calculadas para ovteri-

Mod. DQZ L
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1 - CALHA VIBRATORIA ( Alimentagdo do Concentrado)

2 - BANHO TERMOSTATICO

3~ TERMOMETRO

4- FUNIL DE SEPARAGAO ( Alimentagdo da Solugdo ' Acida)

Fig. 3 - Esquema da

upar'elha'gern utilizada

19 Filtrado

P T 7 A e RESIDUO

|

2% Filtrado
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Qﬁo de dcido fosfdrico a 30% de P205, admitindo a solubili-

zacBo completa dos minersis fosfédticos.

Os cdlculos estequiométricos foram ba-

seados nas reagoes:

A 3F0, + 3 CaS0

&) CaB(PO 4

42

b) Fezo + 3 HESO

A F92(804)3 + 3 H2o

3

c) AL.O, + 3 H, S0

2 3

4= A12(304)3 + 3 H,0

u -

g) cad + sto4 = Gaso4 + H20

A obteng3o do acido fosfdérico foi fei~

ta em duas etapas:

13) Reaglio da soluglo 4cida (H,50, o

e sulfato de calcio,

o 2é) Filtracao para separar o gcido fos~
forico dos fesiduos sélidoa (1o filtrado) e, lavagem dos Te
s{duos para remogio do Acido fosfdrico residual (2¢ filtra-

do).

Foram estudados os sgeguintes paréme

tros:

Mod. 002
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a) Bxcesso de acido sulfurico;’

b) Tempc de reagao;
¢) Temperatura; e,
d) Granwlometria do concéntmdo.

Mn todos os testes de acidulagio, & ve-

locidade de agitacio permancceun congtante,

3.2 - Tegstes de Acidulagao

0 estudo :f‘o:i pfogramado @ executado; vi

sendo & invegtigagfo dos pardmetros mais influentes no pro-
cesso, com & utilizacao do menor nimero de testes possivel.

Foram calculados, com bage nos resultados das anglises qui-—

wry =y o B N e L R o W o ﬁb""" N = o . ﬂ“ﬂ"‘l 3 d Ay
.l.u_LCai:: WA/ D IJL WAL U D W Vo WV T g A DL bl G A L o- Tl L A

consumo de dcido gulfirico que, juntamente com a concentra-

c8o do dcido produto (19 filtrado) e da velocidade de fil-

tracio, sBo os dados técnico-econdmicos mais importantes do

Processo,

3.2.] — Apresentacio e Discussao dos Resultados

Obtidos

Os resultados obtidos nos testes de acl

qulacio, bem como os pardmetros estudados e as condigoes fi

Mod. Q02
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xadag para cada teste, egt8o gintetizadas na Tabela XTI,

Com base nestes resultados, obsgerva-ge

que:s

19) Geralmente, concentragtes elevadas,
tanto no dcido produto (Lo filtrado), como no &cido de re-
torno (2°¢ filtrado), estao associadas a uma baixa extragdo
e elevado congumo de &cido, o que poderia indicar uma lava-

cem pouco eficiente da torta de filtragao;

22) A perda de ég_':ua pOY eVAPOYAagao, cu-
30 controle a'traves de ad.:a.goes pemod:.cas ge torna muito 4
fieil (principalmente no cago de testes de bancada, -; onde

'l

n8o existe recirculacfo}, é responsdvel pelas variagdes ob-

servadas nasg concentracdoes dos acidos produto.

. '32) Nos testes realizados nas tempera-
turas de 6500 e 700(}, onde a perde por evaporacao  foi me-
nor, forem obtidos dcidos produto entre 29 e 32%, com extra

c8o da ordem de 90%.

Devido ao elevado consumo de acido e
paixa extragdo observados nos ensaios, foli testada a possi-

bilidsde de aumentar & extracfo através de lavagem mais eil

ciente da torta de Ffiltracdo. Esta, foi levada exausgtivamen

te, obtendo-ge tres filtrados.

NE T7530.0210.0343
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TABELA XTI - Resultados 2os Teates de Acidulaco

CONSTIZO DE
LcIp0  suLPiRICO

" sto /% 1’205

ST T N T N
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DT e N
O i s T P o e R o I
i T R I N 2
EN =N £ BT o ey R K M
[ [

TISTE PARIMETRO

- - EXTRACXO
N2 THVESTTGADO VALOZ CONDICUES PIIADAS FILTRADO |RICO LIVRE

(%*ons)

Tempo de Reagio

Tampo de Reag&o

Temperature

Granuloretris ~150 1}

L= 6% tI 4h = —100 H

i e o g e s
[ ]

(SR N N
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(Continvag®o da TABELA 11)

| fc1p0 SULFE
T2STE PARKMETRO VALOR 2100 LIVEE (m;%m%agl?
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(1) 0 consumo de dcido fol calculado,levandc em consideragao & quantidade Qe deido sulfurico alimentada & & quantidade de P205 extraida

FILTRADO |PFILTRADO

" CONDIGUES FIXADAS

L& mﬂcaﬂ-
(2) valor estimado.

LECENDA: T « temporetura g - granulometria
t « texpo 2. A - excessgo de 52504
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0O resultados do teste egstdo - expostos

na Tabela XII, abaixo.

TABTLA XII ~ Resultedog do teste conm 1avagem exaugtiva da
torta de filtragdo | " | |

E:; 0 ' ' ¥ , X
Actoo (% 205) | pyomacio CONSUMO | VELOCIDADE DE

| %P0 DE H,SO0 FILTRAGC
1oF | 207 | 3eF | 7 275 T2T4 ;

| .
32,8 | 4,9 [0,03 93 2,78 181,2 l

CondigOes: temperatura: 70(_) C

excesso de Acido sulfirico: 2%
tempo de reag@o: 4 hores

| granulometria: GE5% Tabaixo de‘loO malhasg

¥ .0 consumo de acido foi calculado, levando em congldera

¢8o a quantidade de H,S0, (100%) alimentads e a quanti-
dade de P,0; extraida ne reagao (t H,80, (100%) /t P,0¢

extraido).

| o 5
- #% A yelocidade de filtragao ¢ expressa em kg P205/511 /h,

Mod, Q02
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3,2,2 = Conclusdes

Observando-se os resultados obtidos, po

' d
de ser concluido que:

192) 1 possivel obter, com o minério de
Patos de Minas, &cido fogfdrico dentro das concentracoes

noymalmente obtidas na industria (28 - 32% P205) e com eX—

tragdes que se enquadram nos padrdes industriais; e,

20) 0 congumo de dcido para o concentra

do de Patos de Minag, é comparivel ao do minério da Fléri-
da, gue 1he1é asemelhante. Deve sgr Obgervado ainda gue, no
cdleulo do consumo de &cido n&c fol computado 'q_é.cido livre
contido no 28 filtrado e que, num pmcésso continuo, seria
) T recirculado, ob*tendo-sé vm consumo menor do que - a@uele

¥

ore oblido,

A Tabela X111 aprésenta valores de eX—

tracio e consumo de dcido para concentrados de diversas pro

cedénciag.

Mod, OD2
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TABELA XI1l - Extraéﬁo e congumo de dcido para concentrados

de vidrias procedéncias

t , P205 *
- PROCEDENCIA % | CONSUMO DE H2804

rmérida 35,6 |

!Wesfern 26,7

l |

Tennegaee 20,4

Patos de Minas 31,1

3

Jacupirange. 1 36,0

% 0 consumo de dcido é expresso em T HyS50, (100%) /t Py0s

(extraido)
%% Thieco valor ndo obtido em escala industrial

%%% (plculado supondo wme eficidneia de 100% logo, o = valor

d - -
real e superior ao cltado

3.3 - Teste de Reatividade

0 teste comparativo de reatividade e grau
de inibic8o (baseado no método descrito por N. Robinson, da
Pigons ILimited, DK), foi realizado com os concentrados fos—
fdticos de minérios de Patos de linas e Jacupiranga. Consig .
£iu na reacdo de duas.amostras de concentrado de cada proce

dénecia, em granulometria entre 200 e 270 malhasg, com golu-

Mod. 002
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cSes a 30% de dcido sulfirico e acido fosférico (ambas em
grande excesso), sendo mantidas as mesmas condicoes de tem-

peratura, agitag@o e tempo de reacio.

A percentagem de dissoluggo do concen-
trado pela solucBo Acida é chamada "Indice de Reatividade'.
A comparagdo entre os indices, para concentrados de diver—

*

sas procedéncias, permite avaliar qual 0 mais resistente a

inibigao.,

3.3.1 - Resultados Obtidos e Discussio

Og regultados 4o testﬁ de reatiﬁidade

estio expostos na Tabela XIV.

'PABELA XIV - Resultado - do teste de reatividade

‘ 1) O o a4 T
CONCENTRADO 307 H3P04. 307 112804 |
Patog de Minas 48,2
Jacupiranga 65,6

0 indice obtido em 30% H3PO4 da wna com

'parag'é.o' da reatividade da rocha, Quanto mais alto o indice,

Mod, Q02
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maior é a velocidade de reagBo, logo conclwi-se ser O con-
centredo de Jacupirange maeis reativo do que o de Patos -. de

Minas,

d

Como o {ndice obtido e 30% H,S0, 6 in-
fluenciado tanto pela reatividade como pela regigténcia a
inibig8o da rocha, gquanto maior for a difei'em;a entre o in-
dj.cé em 30% H3P04 e aq_tiéle em 30% H2504 para uma mesma Yo~

ch&, maior & sua reslstencm. a mlblgao. Deagta foma, o con

centrado de Patos de Minas (diferenga = 27,0) é mais resis-—

tente & inibigao do que o concan'brad;q de Jacupiliranga (gi:.fe- |

ren(;a = 22, 3).

3.4 - Teste Gompérativq de Crescimento de Crigtals

0 teste foi realizado com a finalidade
de observar o '"habitug" em que se apresentariam 03 cristals
de sulfa.;uo de calcio formados durante o processo de acidula
¢%0 e, & infludncia da utilizagao de um dcido fosfdérico im-

pUro, isto &, contendo "sementes" de gipsita, no  tamanho,

foma e veloc:r.dade de cregscimento dos cmsta:l.s. Consistiu'

na reacs2o , com asg mesmas condigoes de agltagao, temperatu-

- ra, excesso de 4cido, granulometria e tempo de reagao, de

duas quantidades iguals de concentrade fosfdtico, sendo em

una das reacdes utilizado dcido fogfdrico impuroc na composl

¢Zo da solugdo dcida e na outra, dcido fosfdrico prd-anali-

8E,
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Foram .confeccionadas léminas para mi-
eroscopia, durante o decorrer do processo e, 8lgunas re—

"

giSes selecionadas e fotomicrografadas.

As fotomicrografias sa@o encontradas no

Anexo 11,

3.4.1 - Resultados Obtidos e Conclugoes

Com os resultados apresentados pelo tes

te expostos ne Tabela XV, que se segue, e nag fotomicrogra-

" fias (Anexo II), pode ser observadéa que, os cristais fomma-
dos nos dois reatores ndo diferiam, nem na foxma, nem no ta
manho, apresentando normalmente formas romboédricas e cris-
téis geéminadog., No final do teste, ap0s 5 horas e 25 minu-
tos de reagdo, os cristais em.ambos os reatores se apresen-
'tavaﬁ mais ow menog homogeneos, destacando-se alguns cris—-

tais maiores geminados.

]

Como © fator principal interveniente na

- velocidade de filtrag8o e a espessura dog cristais, esta
foi egtimada nos cristais formados no teste, através de ob-
servacio sob luz polarizada de suas cores de interferéncia

e com base na Carta de Miéhel—Levy, tendo o0s cristals se en

quadrado em egpessuras gue variam de 0,02 -~.0,03 mm,

£ possivel que diferengas significeti-

o

Mod, 002 ,
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TABELA XV = Resultados do teste de crescimento de cristais

OBSERVACUES MICROSOOPICAS

REATOR A REATOR B

Forzaglo de cristais priscd
ticos degipsita,geminados,
assinsalando-ge Painda finoo
cristaigsaciculares,

Foto 2, com nicol

TEMPO DT

In{cio de formagdodos cris
tais aciculcres de gipsitn
~preaenceé de material n&o
cristalizado.

Foto 1, sem nicol

31 x 125 x

Formac&o total de cristais|Idem lémina A-2,
prismaticos e geminados de

glpesitea,
| Foto 3, com nicol 125 x

Foto 4, com nicol 125 x

Prepenga de tipices e desen
volvidas geminagoes ds gip
sita, regultantes.da concen
trecgdo de sulfatos,

FYoto 6, com nicol 125 x

s

Verifica~-genesnta faseum i~
nfcio ds meior crescimnento
nos cristais prisedticos de
glpaita, '

Foto 5, com nicol 125 x

Individuplizacdo dos pris-
nag ‘degsenvolvidosde gipoi~-
01:45 ta disseminados na trems for
mAda por crist:is nenores.

Foto 7,com nicol 125 x

Cristals geminados de gipsl
ta (com a t{pica geminagdo
"rabo-de-andorinha*),

Foto 8, com nicol 125 x

Individuaslizacdio dos pris-
mag geminndos de gipaita,

Crigtaig geminadoas ¢ com ten

dencia a formar "estrelag"

e prismag 8longadog de gip
sita,

Foto 10; com nicol 125 x

Poto 9, com nicol

.12

Presenga de um cristal desgen
volvido de gipeita (gemina-
do) envolvido por cristais
menores &longados,

Foto 12, com nicel 125 x

Mistura de cristaia priemd-
ticop desenvolvidos (Aa ve-
zes geminadop) e finas agu-~
lhas de gipsita,

Foto 11, com nicol 125 x

Cristais geminados (gemina~
¢c&o "rabo-de-endorinha*) e
prismas romboédricos de gip
aita. )

Grande cristal de gipsita
com geminagao do tipo "cau-
da~de-&ndorinha®,indicando
baixa concentragdo de sulfa

to.
Toto 13 125 xf Foto- 14' com nicol 125 X

Cristaigde gipsita em tama|Cristaisdse gipsita prisnd-
nhosmais oumenos homoge—|ticoas e de tananhos quase ho
neos, destacando-sa alguns|mogennos, mostrendo-se um
naiores e geminados, cristal gemirado tipico.

Foto 15, com nicol 125 x|¥oto 16, com nicol 125 x

com nicol

(1) 0 teapo de reagfo, em hores, foi computado & partir do temino da edigde

dos reagentesn.

(2) O reator A continha dcido fosforico impuro,

(3) 0 reatoxr B continha L¢ido fosforico pro-ardlige,

¥

)
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vag sejam observadas com utilizag:ﬁq de recirculagdo de pol
pa (no cago de processo continuo), onde & reiagﬁo de recir—
culac8o é alta, da ordem de 15 a 20:1. Esta polpa recirculg
da conterd, obviamente, um nimero muito maior de . . ¢ristais
de sulfato de cdlcio, que poderfo dar -origem &  cristais

‘maiores e com formas que facilitem & filtracao. .

Mod, 002 - A
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4 —~ CONSIDERAGCOES FINAIS

. . ’ . .
como j& foi concluido, o minério de Pa-

tos de Iinas poderia ser utilizado na produgBo de &cido fos

r ., . ’ . | . .
forico por via umida, wma vez que em escala de bancada To-

ram obtidos valores de concentracgio do acido, eficiéncia de

extracdo, congumo de deido sulfarico e velocidadeqde filtra

¢80, dentro da faixe de valores obtidos nas plantas indus-

triais.

Porém, as limitacOes do estudo em esca-

la de bancada, principalmente no que se refere sao controle

do processo, isto é, recirculasgdo de solugZo dcida e da pol

pa, quantidade de {ong ‘sulfato na fase liquida da polpa, a-

liadas a20s resultedos obtidos nos testes, indicam & valida-

- de de um a.proﬂmdamento do estudo e escala piloto,

Sobre o aspecto do controle em uma plan

ta industrial para fabricagfo de dcido fogférico, Richard

'H0pe(33), mencionouw em seu. artlgo sobre a Industria de Fog-—

fato da Floridas "ﬁpesar dos méritog relativos dos projetos
de pia.n‘ta.s para utilizacao do processo a Gmido de fabrica-

¢80-do dcido, controles estreitosg sobre o processemento a3.0

F, o, . . . -
neceggariocs em todos 0s sistemas. Os controles  Principals

gfo o controlador da alimeni:agﬁo de concentrado fosfético,

controlador-registrador do fluxo de dcido sulfurico, cohtro

lador-registrador do fluxo total de agua, medidor de fluxo

da alimentacgao _de polpa nos filtros, medidoxr de de Tfluxo

NE 7530.0210.0343




do dcido de retorno e registrador da tefupérﬁtura e diver-
sos pontos, E fundamental uma supervisdo eficiente para man

ter as operagoes dentro da faixa limitada de valores para

estes par@metros".

Mod, C0D2Z
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ANEXO 1

RESULTADOS DOS TESTES DE BENEFICIAMENTO FISICO

' (Tabelas e Graficos)

A) TESTES DE FLOTAGAO COM "TALL OIL®

B) TESTES IE FLOTAGAO CCM "FA-1"

~ C) TESTES TE FLOTAGAO COM "TALL OIL" E MATIOR
' QUANTIDADE DE SILICATO DE SGDIO

{f . -
%
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A) TESTES DE FLOTAGAO COM "TALL OIL"
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RESULTADOS DOS TESTES DE FLOTAGAO COM "TALL OIL"

CONDIGOES DA SERTE DE TESTES:

~ Granulometrie abaixo de 35 malhas.

- Deslamagem do materiﬁi a 400 malhas ( usando
ciclone).

- Adigo de 11 ml de silicato de sodio (10%)an
tegs da deslamagem.

-~ pH da polpa de flotacao em torno de 10, usan

do hidrdxido de sodio.
- Tempo de condicionamento: 3 minutos.
,; Tempo derfldtagﬁ?:_4 minuﬁosn'
-IHa etapa de limpeza (reflotagio) foi adicio-
nada a terca parte das quantidades iniciais

de reagentess.

NE 7330.0210.0343



t ENSATO

. DPROTUTCS

COHCENTRADO
FINAL

% Peso

2.0 'A1203 Fe203 SlOzl CaQ

REJ# REFLOT'

LAY
(deslamagem)

ALTMENTAC A0
CATCULADA

WHEAD
S AMTPLE

_Reaggntes: Tall oll

| REJ. FLOT. |

»

2%

31,20 3,1 |

o Y By P
16,1 7,3 | 3,6

7,9 26,3 | 6,1 45,3

l

-

i

10,0 ‘ 4'"1_', 36,9

0,58 kg/ton

fuel oil : 0,93 keg/ton
querosene : 1,63 kg/ton

FLOTACAO - 1

3

1,7 {17,0 { 40,0

| 28,7

20,0

| N
8,7

DISTRIBUIC 20
(% P

T
-

295 )

47, 66

8,28

45,7 | 20,0 27,80

|




t PRODUTOS

CONCENTRADO
FIITAL

h:EJt P-..EFI:OJ. »

rREJ. FTLOT.

AL

1
-ﬂ"'"

(Geslamagem) -

TOTAL

ATTMEHTAC KO
CATCULADA

| WHEAD

[ S AMPTLEN 4 - | ’

Reagenteg: Tall oil
| fuel oil

guerosene

1

43,0

{ 100, 00
-}

4

0,93 kg/ton
0,93 kg/ton
1,63 kg/ton

FLOTACAO - 2

DLSTRIBUIQED

allls.

——




ENSATO

* . c?.
PRODUTOS | * Pesoiq
| R
COECEHTRATDO |
REJ. REFLOT. 2,0
REJ. FLOT.
LAMA

(dealamagem)

TOTATL

ALTIERTAC X0
CAICULADA

"HIEAD
S AMPTEN

Reagentes' Tall oil
fuel oil

- T querosene

-0
<
-
O

25

28,8 |

—-

16,7

AlO3+

{

10, 0

: 1,28 kg/ton
: 0,93 kg/ton
: 1,63 kg/ton

FLOTACAO ~ 3

4
r6203 5102
1,8 200

caQ |

20,0

DISTRIBUICIO

(% P50;)

52,17

1,54

N



EFS ATO

| DRODUTCS

COHCEHTRATO
FINAL

RINJ

LETOT.

}

REJ. FLOT.

ALTIFEHTACEO
CAICULADA

Reagentes: Tall pil
fuel o0il

querosene

<4 Pesol !
A
| . P205 51203

2,0

15,2 -
,r—_?“
112,7 | -
11,6 -
1
100, 00 - -
_ -

: lf63ikg/%on
0,93 kg/ton
1,63 kg/ton

Cap

20, 0

DISTRIBUIC A0
7,
.(, P205)

31,00




CONCEFTRATO
HITAT

REJe HEFICT.

Ribde TFLOT.

LAMA
(deglaragen):

TOTAL

ALDTENT A0 A0
CATCULADA

‘ 43,50 | 9,5
100,00 | _

16,7

46,33 | 28,0 |

Reagentes: Tall oil : 1,98 kg/ton

fuel oil

: 0,93 kg/ton

querosene : 1,63 kg/ton

FLOTAC

re O

4,1

10 - 5

36,9

| DISTRIBUICZAO

20,0

3,48

23,22 |




20, 0

ENS ATO _ PLOTAGEO - 6
| o
Peso| | .
PRODT % -
UTCS P205 Al203 h.:1'532(}3 5102
COHNCENWTRADO |
Ritde RHoIFIOT. 2,2 T, T { _ _ _
REJa_- FLOT. | 6,2 4,0 _ -] -
LATA '
(deslamagen) . 48,7
100, OO ) ] } ] )
ATTIENTACRO | o
CATCULADA B (R B
i
MHEAD | - |
S L - 16,7 | 10,0 : 4,1 | 36,9
Reagentes: Tall oil 2,33'kg/%bn
fuel o0il " : 0,93 kg/ton

" querosene :

1,63 kg/ton

~ DISTRIBUICIO|

(% ,0)

kmﬁ-———-—-—————-——-—-—-

69, 84

|

|




TESTES DE FLOTACAO COM "TALL OIL"

32 80

3] - 70

- 30 60
W)
. o
ﬂ..N
\ 0
ol

= 50
o
- -
iLl

28 40

TEOR
— — —— RECUPERAGAD
27 30
0,5 1,0 1,5 2,0 2,5

TALL OIL (kg/ton)

RECUPERAGAO(% P, Og)



B) TESTES DE FLOTACXO COM "FA-1"
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RESULTADCS DOS TESTES DE FLOTAGXO COM "FA-1" |

‘CONDICOES DA SERIE DE TESTES:

-~ Grannlometria.ébaixo de 35 malhas.

- Deslemagem do meterial a 400 malhas (usando

ciclone).

_ AdicBo de 11 ml de silicato de sddio (10%)an

| tes da deslamnagenm.
B . — PpH da polpa de flotagao em tormo de 10, usan
" @o hidrdxido de sddio.
- Tempo de condlclonam@nto. 3 minutos.
- Tempo de flotacao: 4 minutos.
~ Na etapa de 11mpeza (reflotacgdo) foi adicio-

nada a terga parte das guantidades iniciais

de reagentesn

Mad, 002
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ERSATIO

CONCERTRADO

e

LAMA |
(deslemagem)

ALTIEHTAC A0
CAICULADA

"HEAD |
S AHPLE"

Reagentes: FA-1l
fuel oil

1 .

FLOTACAO -~ 1

of ,
- ' DISTEIBUI(; A0

|P205 31203 FeQO3 hSlO

——

. 0,5 kg/ton
: 0,9 kg/ton’

- querosene; 1,6 kg/ton




PRCIUVTCS

"

- gquerosene: 1,6 kg/ton

CONCELTRADO | - R
| DAL 23,72 130,2 | 3,2 | 1,5 | | ' 34,19
I hten N RS R N SNU SR
REJ. REFLOT. 3,13 {24,2 - - - - 15,26 |
F...EJa FLOT- | 25108 20,2 - | -~ —-— — 24,17 ‘
LAMA N - |
46,07 (11,5 - - - 26,38
(deslenagem) ’ ¥s | | , | ’
POTAL 1100,00 | - - - N 100, 00
l .
| oammmagio | L loplgs| - R R B )
1 CATCUTADA | i |
‘ 1
.. HE{E!LD - 16,0 9,8 4’1 37,5 20’9 a
| Sﬁ':’:.'-PLE" | ‘ ‘ l
Reagentes: FA-1 : 0,6 kg/ton
fuel o0il : 0,9 kg/ton




ENS AIQ

. PROTUTCS

-l

COLCELTRADO
FITAL

REJ. HEFLOT.

rRxd.. FLOT.

LAMA .
(deslamagzem)

I TOTAL

ATTIENTAG A0
CAICULADA

| 3,50 |22,0| - -

’ 21,91

R

— DISTRIBUIGZO

(4 P

20s)

Beagentes:' PA~)

. fuel

L 3

.
»

oil

queméene: 1,6 kg/ton
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" 1 PROTUTCS L

IR

ERSATIO

CONCELTRADO
FLVAL

REJ: P.EFI!OT- | 2’23 19,1 Il e
!
REJ.- PLOT. | 19,62 {18,8 | -
‘:--—-—-—-—-—-—-—-——-—-—-—q--.—-____.:._..
} LAY A - 8 7'8 9,6 -
(deslomagem) 45 ’
TOTAL 100,00 | = -
Lﬂ-————.m——m——-ﬁm
o~ : |
ALT.[‘-E'IT!L?AO . _ |y’ .
CAICULADA 17,29
1
nl—mﬁ-D : -— L3.6',0 + 9,8
SME?E" 1 ' }
Reagentes: FA-l : 0,9 kg/ton

fael

Dy

* guerosene:

2,0

279

AL,04

29, 37 28,9. 394

0il : 0,9 kg/ton

Fe 0

!*1,8

23 |

49,10

2,46

21,35

27,09

100,00

<+ DISTRIBUICZO|
(% P205)

el




\

ENSATO
o
% , |
PRODUTCS |7 TS0 e 0, 41,0, |Fen0,
CONCEHTRADO 08 |28 '
PINAL ERE AR Rt BN I
* IS N F—
REJ. REFLOT. 3,09 {19,0 | = | . -]
r
REJ.. FLOT. 15,46 16,9 | - -

TOTAL

ALTMEWNTACAO
CATCULADA

THEAD
S AYPITM

Reagentes: FA-l

H

fuel oil

| |
.'1,;? kg/ton
0,8 kg/ton

- querosene: 1,6 kg/ton

i
!

3745

~— DISTRIBUIG A0
f'fl
Cal (ﬁ P205)

- 'l 55,11
“_ 3:19.
- 14’21
- ! 27’49
- 100, 00

.

20,9 ! - J

" _l

17



ENSATO

PRCTUICS

CONCERTRADO
P AT,

nREJ. IEFILOT.

LA
(Geslanagem)

TOTAL

ALTHERTAS RO
CATCULADA

THE AD
S AMPLE"

Reagentes: FA~1
fuel

oy

* querosgene:

% Peso

37,85

1,13

REJ.. FLOT. l 9,04 [14;0 -

F205

28,2

i
]

12,4

16,0

15,5

| 41,0

34

: 1,5 kg/ton
oil : 0,9 kg/ton

1,6 kg/ton

273 i

PLOTACAO - 6

<

F9203

510

cao |

|

- DISTRIBUICZO
& P
(: b 205)

51,27

'M_M
i‘ .

0,95

6,86

34,92

100, 00

e

o L 4
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C) TESTES DE FLOTACZO COM "TALL OIL* E MAIOR
QUANTIDADE DE SILICATO DE SODIO

\ A
Mod, 0O0Z NE 7530.0210.03423
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RESULTADOS DOS TESTES DE FLOTAGAO
COM "PALT, OIL"® E MAIOR QUANTIDAIE
DE SILICATO DE sSODIO

CONDICOES DA SERTIE DE TESTES:

*. granulometrie abaixoe de 35 malhas.

— Deslamagem do material a 400 malhas (usando

ciclone). |
= Adic8o de 20 ml de silicato de sddio (10%)
anteg da deslamagem. | -
- - pH da polpa de flotagf@o em torno de 10, wu-

sando hidréxido de scdio. |

~ Tempo de condicionamento: 3 minutos.

- Témpo de flotacdo: 4 minutos.

-~ Na etepa de limpeza (reflotagao) foi adicip
neda & tercge. parte das quantidades iniciais

de reagentes.

Mod O0Z2

NE 7330.0210.0343 i



PRODUTOS | % Peso
|
]
COMNCEXTHADO 55
FINAL
REJ. REILOT. 6

| TOTAL 100,00|{ -
ATTMENTAGAO } -]
CAICULADA - 118,14
"HEAD -
S AMPLE" - 16’0.

Reagentes: Tall oil
fuel oil

‘querosene : 1,6

I PO

2D |

31,4/

25,0

'l LAIA . '
(deslamagem) 23 12, 3r 35,94 |

‘FLGTAQEO - 1

— DISTRIBUICZ0|

(% P,0;)

. 0,65 kg/ton
: 0,9 kg/ton
kg/ton




ENS ATO

PRODUTCS

CONCENTRADO
C FINAYL -

REJ. RETFIOT.

REJ. FLOT.

TAMA
(deslamagem)

27

24

477

‘ 11‘,3

I ALTMENTAGRO | N

catcuzapa | -~ | 18.80 -
MHEAD ‘ |
SMEE" - ’ 16,0. 9’8
Reagentes: Tall oil : 0,9 kg/ton
fuel oil : 0,9 kg/ton
querosene : 1,6 kg/ton

4,1

FLOTACAO - 2

% Peso| DISTRIBUICAO

e T

45,10

o

- - 28,85

-



%

CONCENTRADO

LAMA | P
(deslamaﬂemj 48 12,3 i

ALTMENRTACZO
CAICULADA
1 H
SEMP TN :

' Reagentes: Tall oil : 0,8 kg/ton
| fuel 0il : 0,9 kg/ton
gquerosene . 1,6 kg/ton

23 2 3 |

FLOTACZO - 3

DISTRIBUICAO

(% P205)

e "
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TEOR

TESTES DE FLOTAGCAO COM "TALL Oil' E SILICATO DE SODIO
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ANEXO Il

FOTOMICROGRAFIAS DO

~ 3  TESTE DE CRESCIMENTO DE CRISTAIS

r‘.l'

Modg, Q02 : #
| NE 7330.0210,0343 I



Foto 1 - Crigteis da Foto 2 = Criptais pris
gipsita aciculares em maticos de glipsite ge-
inicio de formacao. minados.

Foto 3 - Crlstals el Foto 4 -~ Cristais em
formag@o, pricméticos formaga@o, prismaticos
e geminados de gipsita. e geminados de gipsita.




Wb .
P
Foto 5 - Crigtais maio Foto 6 ~ Geminacoes de
d a yF ., .— » . --.,, o -
res,prismaticos de gip gipsita desenvolvidase.
sitae

. 8
A
\ >

'\;\_
- *

- -

-
~4
1

B AN A
Foto 7 - Prismas desen Foto O ~ Cristaisde gip
volvidos de gipsita. sita com geminagao "Cau

da-de~andorinhan,




-y
L]
- .-
L |

Foto 9 - Prismas gemi Foto 10 - Prismas alcnga
nados de gipsita indi dos e geminagoes tipi -
vidualizadose. |

cas de gipgita.

Foto 11 -~ Crigtais pris Foto 12 - Crigtel gemi.
mdticos desenvolvidos e nado desenvolvido de
agulhas finas de gipsi- glpsita.

ta.




Foto 13 - Cristal de gip Foto 14 - Geminagoes "Cau

site geminado "Cauda- de da-de-andorinha" e pris -
- andorinha", mags romboédricos de gipsi
ta.

Foto 15 - Cristais de Foto 16 ~ Cristais de gip
gipsita e algumas gemi- sita prismaticos homoge-

nagoes. Neos.
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12 SERIE DE TESTES DE ACIDULAGRO
PARAMETRO INVESTIGADO: EXCESSO DE ACIDO SULFURICO

40
100
35 —_
© 80
o 0
o~
o o
P
L+ ]
S o~
o 30 60
o
e bl
o or
o by
a:- (1 o4
e. -
O ‘ 5
a _ 40
L 25
CONCENTRAGCAO . 20
- e EXTRACAO
20
2 4 6

EXCESSO DE H, $0,(%)

Temperatura: 70° C

Tempo de Reagdo: 4 Horas
Granulometria: 97 % Abgixo de 100 Mathas



ACIDO PRODUTO (% R, Og)

22 SERIE DE TESTES DE  ACIDULACAO
PARAMETRO INVESTIGADO . TEMPO DE REAGAQ

40
35
30
2 :
CONCENTRAGAO ACIDA \
———— EXTRACXO | \
| | \
20 g A
\
\
3 4 5

TEMPO DE REAGAO ( HORAS)

Temperatura : 70° C

Excesso de Acido: 6%
Granulometria: 979% Abaixo de 100 Malhas

O0BS. Os Valores da Porcentagem de P» O Extroldo paro 3 o §

Horas de Reogoo sdo Estimados.
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3 SERIE  DE TESTES DE A

CIDULAGAO

PARAMETRO [INVESTIGADO. TEMPERATURA

40

35
“©
o
n_N
2
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-
.
-
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o
a
a.
o 25
-
- ¢

CONCENTRAGAO ACIDA
———— EXTRAGAD
20
60 6,5 7,0

TEMPERATURA (

Excesso de acido: 6 %
Tempo de reaclo: 4 Horas
Granulometria: 97 % Abaixo de 100 Malhas
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