Determinacao do angulo de contato a partir do método de ascensao capilar
seguido da utilizacao do Tensiometro Kriiss K100

Débora Sanchez Pereira
Bolsista Capacitacdo Institucional, Quimica, FTESM.

Marisa Bezerra de Mello Monte
Orientadora, Eng. Quimica, D. Sc.

A determinagdo do éngulo de contato é de grande importancia na area de processamento mineral como a
flotagdo pelo fato dos minerais apresentarem caracteristica polar quando esta em contato com a fase aquosa, ou
apolar se esta aderido as bolhas de ar. Neste trabalho apresenta-se a técnica de angulo de contato através do
método de avango capilar para amostras em pés. Os valores séo comparados e confirmados na reorganizagéo
da Equagao de Washburn. As medidas geradas pelo equipamento do angulo de contato para materiais porosos

se apresentaram pouco mais complexas do que pelo método estatico (goniémetro Hamé-Hart).

1. Introdugao

A flotagdo & uma ciéncia da fisico-quimica, onde particulas hidrofobicas sdo aderidas nas bolhas de ar e
carregadas até a superficie. Este processo é bastante utilizado no meio industrial (VIEGAS, et al., 2012) e esta
diretamente relacionado com comportamento do mineral, que apresenta uma caracteristica polar quando esta

aderido a agua, ou apolar se esta aderido ao ar (BALTAR, 2008).

A molhabilidade da superficie de um determinado mineral é nitida quando ocorre a interagéo dele com a &gua, e
assim é claramente vista a definicdo da adsorgao de ions e moléculas na interface sdlido/agua (LIMA, et al.,
2007). Esta adsorgdo ocorre quando hd uma atividade matua das moléculas nas duas fases especificas,
havendo uma aproximagao das mesmas no sistema, que € o resultado da atuac&do entre as diversas ligagoes

quimicas ali presente, gerando assim a energia de coeséo entre as moléculas sélido/liquido.

A ruptura da superficie do mineral origina pontos localizados de quebra de ligagdes fortes, na qual forma-se uma
superficie polar, um comportamento semelhante é observado para a quebra de ligagdes fracas, onde forma-se a
superficie apolar. Acontecendo somente quando ha relagdo entre as fases gas/liquido/sélido, satisfazendo
requisitos termodinamicos e cinéticos (LIMA, et al., 2007 e BALTAR, 2008).

Na figura 1 as trés fases tem participacdo mutua refletindo a afinidade entre elas no sistema, apresentando a
rejeicdo ou nao da agua, definindo o valor do &ngulo de contato (BALTAR, 2008). As moléculas de agua também
podem se aderir a outras moléculas, isso pode ocorrer gragas a sua polaridade (caracteristica hidrofilica).
Quando as moléculas de agua ndo se ligam com moléculas apolares (caracteristica hidrofébica), ou seja, ndo ha
adeséo.
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Figura 1: Interfases entre solido/liquido/gasoso.

Angulo de contato © é a medida calculada do tempo que um fluido tarda ao transpassar um capilar contendo
amostra sdlida, pulveriza e seca devidamente empacotada, em fungdo do conjunto de particulas que pode ser
obtido pelo valor do peso. E o valor que reflete a afinidade do fluido denotando o grau de hidrofobicidade entre a
superficie do mineral e o fluido (BALTAR, 2008 e GUERRERO, et al., 2012). Esses estudos proporcionam a

otimizagao de uso de reagentes no processo de flotacéo.

2. Objetivos

O trabalho tem o objetivo de comprovar a eficacia dos estudos realizados do &ngulo de contato com o
equipamento Tensidmetro Kriiss K100 utilizando o método de ascensédo capilar com a equagdo de Washburn
modificada para massa.

3. Material e Métodos

3.1. Reagentes:

Para a determinagdo do angulo de contato no equipamento, utilizou-se agua Milli-Q, e N-Hexano (CeHi4 cadeia

de hidrocarboneto parafinica).

Tabela 1: Identificacdo de caracteristicas fisico-quimicas das substancias.

Agua N-hexano
Tensao superficial y 68,7 mNem' 18,4 mNem-!
Viscosidade n 0,890 mNem2es | 0,294 mNem2es
Densidade p 0,998 gecm3 0,655 gecm3

3.2. Amostras:

Foram utilizadas amostras de itabirito, um mineral misto de hematita e quartzo tratado com tensoativo Flotigan
EDA, a fluorapatita tratada com sarcosinato, e quatzo puro. Inicialmente as amostras foram britadas abaixo de
180um e em seguida foi realizada uma classificacdo granulométrica utilizando os seguintes tamanhos de
particula para o estudo: +63-75um; +75-109um; +109-130um; +130-150um; +150-180um.
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3.3. Medidas de angulo de contato - MAC:

Foram realizadas medigdes no equipamento Tensiometer (Tensidmetro) Kriiss K100, através do método de
ascensdo capilar, utilizando um tubo cilindrico de identificacdo SH0810 (Krlss, Alemanha) para repouso da
amostra, cujo suas medidas s&o: 50 mm de altura, 10 mm de didmetro interno. Como mostra a Figura 2, abaixo
do tubo existe um anel metéalico onde é posto um filtro de papel € o suporte que sustenta a amostra compactada.

O peso da amostra deve ser sempre da mesma quantidade de massa, ndo excedendo 1% de massa entre elas.

Figura 2 - (A) Amostra no tubo capilar (marcagéo da altura 2 cm); (B) Cubeta onde é colocado o fluido para a
andlise; (C) Ascenséo capilar em andamento na amostra.

Na Figura 2 (A) amostra compactada no tubo capilar com altura demarcada de 2 cm; na figura 2 (B) é apresentada a
plataforma onde descansa a cubeta com o fluido e a balanga & uma plataforma que se desloca de forma ascendente e

descendente; na figura 2 (C) onde apresenta a realizagdo da anélise, o liquido transpassa o leito sélido.

3.4. Manuseio do Equipamento Tensiometro Kriiss k100 e Utilizagdo do Software:

Primeiramente colocou-se o papel de filtro na base metalica e em seguida o tubo neste anel. Adicionou-se a

amostra com um pequeno funil e compactou-se no tubo até atingir a altura de 2 cm.

No programa sao informados os liquidos utilizados (N-hexano e a agua Milli-Q) e suas propriedades fisico-
quimicas. Ajustou-se uma leitura de trés pontos por segundo corrido, padronizando para todas as analises.
Iniciou-se a corrida com o fluido apolar para a amostra, ao terminar € dado o valor da Constate de Capilaridade.
Esse valor deve ser cadastrado antes da leitura do segundo fluido (polar para a amostra). E aconselhavel no

minimo uma leitura de duplicata da amostra no liquido polar.

4. Resultados e Discussao

4.1. Modificagao e Validagao da Equagdo de Washburn de massa? (m2)em fungao do tempo (t):

O MAC pode ser utilizado para calcular o angulo de contato de um p6 empacotado usando a equagéo a seguir;
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h* 2 (1)

onde h ¢ a altura da frente liquida em um tempo {, r é o raio capilar efetivo, y.v € a tensdo superficial liquido-
vapor, © é o angulo de contato da particula e n é a viscosidade do liquido. A Equagéo 1 é chamada de Equagéo
de Washburn. Reorganizando. (SUBRAHMANYAN et al, 1999):

cosf = (h;)z_?} (2)

L A

O termo r é um fator geométrico e é constante, desde que o procedimento de empacotamento e o tamanho das
particulas permanegam constantes. A dificuldade na obtencéo deste termo pode ser superada com o uso de um
liquido que molha perfeitamente (w), ou seja, cos.@ = 1. Uma equagédo modificada de Washburn (SIEBOLD et
al;1997) substituia massa no lugar da altura porque medidas automaticas de massa sd0 mais precisas do que

observagdes visuais da altura da frente liquida. A massa e a altura se relacionam pela equag&o:

w= epnR*h 3)

onde w é a massa do sélido em pd, €é a porosidade do p6 empacotado, p é a densidade do liquido € R é o raio

interno do tubo. Reorganizando a Equacao 3:

Hr
h= ¢ )

onde ¢ = emR?, o0 qual também é um fator geométrico e é constante se o procedimento de empacotamento e o
tamanho das particulas permanecerem constantes como ja discutido anteriormente. Portanto, ¢ = cw € entdo
podemos combinar a Equagao 4 com a Equagéo 2. Ao se escrever esta nova equag@o combinada para ambos
os liquidos que molham e ndo molham (nw) e dividir uma equagédo obtida pela outra (assumindo cos.© = 1)
(SUBRAHMANYAN et al,1999):

_ (H’r . .'lrt} W (FL V}wﬂ nwpui":
{W 2 .ft}w (]‘"L V} nwﬂwpgw

CO085 5

(5)

Em resumo, o angulo de contato pode ser calculado pelo MAC com a inclinagdo da reta obtida pelo quadrado da
massa em fung&o do tempo para ambos os liquidos, que molha e ndo molha. Para particulas hidrofilicas, a agua
é um liquido que molha perfeitamente, enquanto o N-hexano, liquido apolar, ndo molha a superficie hidrofilica. O

oposto corre para particulas hidrofébicas. O angulo de contato esperado é de zero para um liquido que molha
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perfeitamente e de 90° para um liquido que ndo molha. O &ngulo de contato do quartzo puro sem nenhum tipo
de condicionamento foi zero quando calculado com os dados experimentais através da Equacdo 5. Este
resultado sugere a validade da equacdo deduzida ja que o &ngulo de um mineral hidrofilico puro como o quartzo
é zero. A Figura 3 mostra a taxa de molhabilidade deste mineral, como também fluorapatita tratada com

sarcosinato. Para calcita e fluorapatita puras os angulos de contato obtidos foram zero.

A Hexano : m#t = 2,05E-05 A A Hexano: m?t=1,51E-02 B
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Figura 3 . Taxas de molhabilidade do quartzo puro (A) e apatita hidrofobizada (B).

A Figura 4 em conjunto com a Tabela 2, ilustra o que significa uma particula hidrofilica e uma particula
hidrofébica, respectivamente. Uma determinada superficie de um solido adsorver um fluido polar ou apolar, este
se confirma como hidrofilico. Como o oposto também acontece, se determinada superficie de um sélido nao
adsorver um fluido, este se confirma como hidrofébico. O comportamento da superficie em relagéo ao liquido é a
interacdo da presencga de pontos com ruptura das ligagdes quimicas, formando por sua vez a combinag&o polar
ou apolar (BALTAR, 2008). A seguir estdo demonstradas as Equacdes de Washbumn (Equagbes 1 e 2)
modificadas para massa aplicadas no estudo dos testes, a Equacéo 1 é referente as particulas hidrofébicas que
repelem o liquido polar, j& a Equagdo 2 esta relacionada a particulas hidrofilicas que absorvem este mesmo
liquido (GUERRERO, et al., 2012). Ao escrever estas novas equagdes combinadas, identificamos para ambos 0s
fluidos, que molham (w) e que n&o molham (ww) (Tabela 2) (GUERRERO, et al., 2012).

Tabela 2: Identificacdo hidrofobicidade.

Se a particula for | Liquido polar (w) | Liquido apolar (nw)

Hidrofilica Agua N-hexano
Hidrofébica N-hexano Agua
Interacao

nao

Figura 4: ilustragao de interagdes moleculares (BALTAR, 2008).
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A Figura 4 apresenta a quantidade de massa de liquido ao quadrado (polar ou apolar) adsorvido pelo meio
poroso (s6lido), em fungédo do tempo de penetragéo deste liquido. O sdlido avaliado foi uma amostra de itabirito

com granulometria na faixa entre +150-180um. .
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Figura 4: Quadrado da massa adsorvida pelo liquido em fungao do tempo.

A tabela 3 apresenta os resultados

modificada da particula hidrofébica.

Tabela 3: Dados experimentais obtidos para 0 MAC usando a balanga de adsorgdo KRUSS e os calculados pela

Amostra

obtidos no equipamento e os calculados através da Equagdo Washburn 1

equacdo de Washburn modificada.

6 do
calculo

Constante de
capilaridade

Itabirito+63-75um_WO01

2,00825E-05 56,78°

Itabirito+63-75um_W02

2,00825E-05 56,64°

Itabirito+75-109um_WO01

2,96341E-05 52,16°

Itabirito+75-109um_W02

2,96341E-05 50,49°

Itabirito +109-130pum_WO01

2,73646E-05 50,76°

Itabirito +109-130um_W02

2,73646E-05 49,40°

Itabirito +130-150um_WO01

3,82728E-05 49,96°

Itabirito +130-150um_W02

3,82728E-05 47,62°

Itabirito +150-180um_WO01

4,70692E-05 57,50°

Itabirito +150-180um_W02

4,70692E-05 61,11°

Quartzo +150-180um_WO01

4,28924E-05 44,58°

Quartzo +150-180um_W02

4,28924E-05 47,44°
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5. Conclusao:

As medidas geradas pelo equipamento do angulo de contato entre as duplicatas sdo bastante confiaveis por
suas proximidades. A leitura e metodologia aplicada para materiais porosos se apresentaram pouco mais
complexas do que pelo método estatico (gonidmetro Hamé-Hart). A técnica de ascenséo capilar e a aplicada ao
tensidmetro KRUSS.
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