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RESUMO

A presenca de minerais fridveis, proporcionando uma constante producdo de finos na polpa,
e o fato dos minerais de zinco possuirem a mesma natureza dos da ganga (carbonatos e silicatos), sdo
alguns dos principais obstdculos enfrentados na flotagdo desse minério.

A fase experimental foi desenvolvida em trés etapas: caracterizagdo mineraldgica, estudo de
moagem e flotagdo. Nesta dltima, dentre quatro alternativas estudadas, optou-se por uma flotagdo
catidnica apds sulfetagdo da polpa. Dentre os pardmetros estudados, o tempo de condicionamento
e a concentragdo do agente sulfetante, mostraram ter grande influéncia no processo. A presenca de
finos ¢ bastante prejudicial, tornando-se imprescindvel uma deslamagem do minério.

Utilizando-se como reagentes** a amina Hoe F 2792, o sulfeto de sédio, o Modificador 23 e
o Calgon, foram obtidos concentrados com teores acima de 40% Zn e recupera¢des em torno de 85%,
em relagdo a alimentacédo da flotacdo.

ABSTRACT

The main problems in the flotation of the oxidized zinc ore of Vazante (Minas Gerais) are
the presence of friable minerals, producing a large quantity of slimes, and the fact that gangue and
zinc minerals have the same nature (carbonates and silicates).

- The experimental procedure was carried ou in three stages: ore characterization, a grinding
study, and flotation tests. :

The process chosen was a cationic collector flotation after pulp sulphidization. Several
parameters were studied.

Desliming at 400 mesh before flotation is necessary. The conditioning time and the
concentration of the sulphurizing agent largely influences the process.

Recoveries of about 85% of the contained zinc in the flotation feed were obtained in
concentrates with zinc grade above 40%.

** A indicagdo do nome comercial ndo implica em compromisse do CETEM, quanto & sua utilizagéo.



1. INTRODUCAO

O Brasil é um pafs carente em zinco. Praticamente toda producdo atual provém de Vazante
(Minas Gerais)*, onde o zinco encontra-se sob forma de minerais oxidados de dificil concentracio.

A usina hidrometallrgica existente em Trés Marias — MG adota um processo que requer um
concentrado com tear em zinco em torno de 40%.

Recentemente, em Vazante, foi montada uma instalacdo para enriguecimento do minério
através do forno Waelz. Esta operagdo tem possibilitado o aproveitamento de minério com até
20% Zn, que apds atingir o teor exigido é enviado & hidrometalurgia para extracdo do zinco me-
télico.

Os processos, atualmente, utilizados, no entanto, ndo permitem o aproveitamento do zinco
contido nas partes mais pobres das minas, onde o minério é considerado de terceira categoria. Este
minério, quando desmontado, é colocado em pétios & espera de uma futura utilizacio.

Este trabalho teve por objetivo o desenvolvimento de um processo de flotagdo, que possibili-
tasse o aproveitamento desse minério de baixo teor.

2. MATERIAL E METODO
2.1. PREPARACAOQO E CARACTERIZACAO DA AMOSTRA

De cada pédtio de estocagem de “minério de terceira”, retiraram-se aproximadamente 100 kg
de amostra representativa. No laboratério, a amostra total coletada {300 kg), foi britada a 10 ma-
Ihas, homogeneizada, e, a sequir, distribuida ao longo de uma pilha de 12,5 metros de comprimento.
A cada metro da pilha, retirou-se uma amostra. Em dez dessas amostras foram feitas as dosagens
de zinco e de ferro; as duas restantes foram para difracdo de Raios-X e andlise espectrogréfica para
30 elementos. O restante da pilha foi dividido em amostras de 1 kg que, posteriormente, foram utili-
zadas nos testes de moagem e de flotagao.

2.2. CARACTERIZACAO DA AMOSTRA

Foi realizada uma caracterizacdo completa do minério, definindo-se a composi¢cdo quimica,
mineraldgica, o grau de liberacdo e a microscopia dos minerais de zinco. Para isto, foram utilizados
os recursos da analise semiquantitativa por espectrografia de emissdo, andlise por difracdo de Raios-X,
andlise quimica via Umida, separacGes em |iquidos pesados, separacdo magnética, e estudo petrogra-
fico {microscopia).

A distribuicdo do zinco em cada faixa granulométrica, apds a britagem a 10 malhas, é mos-

# Excecdo feita & Paraibuna Metais, em Juiz de Fora, que trabalha com concentrado importado,
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0, & _ |
peneira % (em peso) retida | teor distribuicdo amOSt{ljoCJabe';a teor{;r? 8 teor{;n]'\ Fe
o, / . Pl (43
{malhas) parcial | acumulado (% Zn) | do Zn (%) ) ]
10 15 15 14.6 18 i g? :g'g
14 11,8 13,3 16,3 13.9 . b s =
20 13,0 26,3 17.1 16,1 2 e g
28 107 | 370 175 13,5 5 :
35 | 10,1 47,1 16.9 12.4 ; 12,6 gg’ .
48 6,2 53,3 16.8 7.5 5 1515 o
65 5,3 58,6 17,0 6.5 o s . e
100 4,9 83,5 16,2 5,7 - : '
150 27 | 662 15.6 3,0 o 13,2 Hg
200 2,8 69,0 15,3 3,1 124 :
270 2.3 713 | 128 29 T i
325 | 17 73.0 1.3 14 midia | 121 Fie
400 1,5 74 5 10,5 1,2 E—
400 256 | 65 | 120 |
Tabela 1 Distribuicdo de zinco nas diversas faixas Tabela2 — Teor de Zn e Fe em dez amostras cabeca
granulomeétricas. provenientes da pilha de homogenizag3o.

trada na Tabela 1. A Tabela 2, apresenta os teores em Zn e Fe das dez amostras analisadas. A com-
posicdo mineraldgica qualitativa, obtida através de difracio de Raios-X, é mostrada na Tabela 3.

2.3. TESTES DE MOAGEM

Estes testes foram realizados com a finalidade de definir o melhor tempo para a moagem do
material a ser utilizado na flotacdo. Desejava-se uma moagem que proporcionasse uma liberacio
satisfatoria dos minerais de zinco, havendo sempre a preocupacdo de evitar a producdo de finos, Sen-
do a hemimorfita um mineral fridvel, uma moagem excessiva poderia provocar uma perda significati-
va de zinco, na deslamagem.

A moagem foi feita em moinho de 16em x 32cm, utilizando-se seis barras de 2,5cm de dia-
metro e uma relacdo sélido-Iiquido de 2:1, A classificagdo do material moido foi feita por peneira-
mento.

Com base nos resultados destes testes, adotou-se, para a flotagdo, uma moagem em dois estd-
gios. Apos o primeiro, de 10 minutos, a fracdo granulométrica acima de 100 malhas retornava ac
moinho onde a operacdo prosseguia por mais b minutos. Cada teste era realizado com uma amostra
de 1 kg.

2.4. FLOTACAO

Tendo em vista o fato de que sdo raros os trabalhos publicados envolvendo a flotacdo deste
minério, e a experiéncia negativa, j& vivida em Vazante, com a tentativa de adaptacdo de processo
italiano, procurou-se, inicialmente, uma linha bdsica para a pesquisa, jd que ndo havia uma indicacdo
segura do caminho gue se deveria seguir.

Dentro deste raciocinio, iniciou-se o trabalho, com o estudo simultdneo de quatro diferentes
linhas de processo. Experimentou-se uma flotacdo com xantato, antecedida de etapas de sulfetacdo
(sulfeto de sodio), e ativacdo {sulfeto de cobre). Em outra linha, procurou-se flotar a ganga com um
sulfonato de petroleo. A flotacdo inversa também foi tentada com acidos graxos, onde se desejava
flotar principalmente a dolomita. Resultados positivos, no entanto, so foram alcancados atraves de
uma flotacéo catiénica, precedida de uma etapa de sulfetacdo da polpa.

Apobs a realizacdo desses testes preliminares, e escolhida a linha bdsica da pesquisa, estudou-
se, separadamente em cada série de testes, 0 comportamento das varidveis consideradas de maior
importancia. O estudo foi desenvolvido através da realizacdo de 252 testes de flotacdo.

Desde a fase inicial, houve uma intensa preocupacdo de se padronizar, nos minimos detalhes,
a metodologia empregada em cada teste, de modo que, a diferenca observada de um teste para o
outro refletisse, o tanto quanto possivel, o efeito da varidvel que estava sendo examinada.

Os testes foram realizados numa célula Agitair, modelo LA-500, da GALIGHER, com capa-
cidade para 500 g de minério, dispondo de controle da vazdo e da pressdo de entrada de ar.

Na série inicial de testes 12 (doze) diferentes tipos comerciais de aminas foram experimenta-
das. De acordo com os resultados, indicados por andlise quimica dos produtos de flotacdo, a amina



minerais identificados o e i e e L)
codigo do | recuperacdo em
dolomita tratamento teor (% Zn) | Zn (%}
clorita o :
mica {111 30,3 35,0 64,8 52,4
quartzo _
smithsonita a 408 | 426 74,3 67,3 |
willemita I
hemimorfita b 415 41,3 67,0 a7 .1
hematita
mineral do grupo da smectita ap 42,3 39,3 82,3 92,0
magnetita (detectado por im3 de mao)
il c 32,3 37,0 60,5 58,9
Tabela 3— Composicdo mineralégica qualitativa da ars 348 29 0 17.3 14,8
amostra
be 38,5 39,8 67,5 50,8
| abc 433 | 433 658 | 60,6 |

| A

Tabela 4 — Resultados obtidos nos testes programados
por planejamento fatorial.

Hoe F 2792 apresentou-se como a mais adequada para o minérioc em questdo.

Desenvolveu-se uma série de testes com o objetivo de verificar o efeito de uma sulfetacdo
prévia da polpa, com sulfeto de sédio.

A seguir, selecionaram-se os melhores modificadores: o M-23 (fabricado pela STEETLEY),
o D-128 (também da STEETLEY), e o Calgon {(meta-fosfato de sédio), foram, respectivamente, o
ativador, o depressor, e o dispersor que proporcionaram resultados mais positivos.

Utilizando-se da técnica estatistica do planejamento fatorial de experimentos, efetuou-se
uma série de testes na qual se procurou definir quais dos moficiadores selecionados, na etapa ante-
rior, deveriam ser empregados no processo.

Nas séries sequintes, foram estudados os efeitos de concentracdo dos reagentes, tempo de
condicionamento, rotacdo e aeracdo da célula (vazdo de entrada do ar), tipo de dgua, temperatura,
granulometria de alimentacdo e tempo de flotacdo.

3. RESULTADOS OBTIDOS
3.1. TESTES PROGRAMADQOS POR PLANEJAMENTO FATORIAL

Nesta série de experimentos, estudaram-se trés varidveis a dois niveis. As varidveis estudadas
foram o Modificador 23 (A), o Calgon (B) e o Depressor 128 (C). O nivel alto corresponde a uma
concentracdo de 500 g/t, enquanto o nivel baixo significa a ndo utilizacdo do respectivo modifica-
dor. As respostas, em termos de teor e de recuperacdo dos testes, realizados em duplicatas, sdo apre-
sentadas na Tabela 4.

A consisténcia e a significdncia das respostas foram analisadas estatisticamente, atraves de
cédlculo da razdo F e do desvio padrdo normalizado t.

3.2. EFEITO DA SULFETACAO DA POLPA

Q efeito da sulfetacdo foi observado numa série de testes em que variou-se apenas a concen-
tracdo do Calgon. Os resultados sdo mostrados na Tabela 5.

3.3. CONCENTRACAO DOS REAGENTES

No infcio desta série procurou-se observar o efeito da variacdo de concentracdo do coletor e
do agente sulfetante, com as demais varidveis mantidas constantes. Os resultados, em termos de teor
do concentrado e recuperacdo do zinco contido na alimentacao, sdo apresentados nas Tabelas6 e 7.

A varidncia destes resultados foi analisada pelo cdlculo da Razdo F a partir da técnica ANO-
VA,

Os testes seguintes, com as concentracdes do coletor e do sulfetante mantidas constantes,
procurou-se a melhor concentragdo para os modificadores. Os resultados em termos de teor e recu-
peracdo no concentrado, sdo apresentados nas Tabelas 8 e 9.



A andlise estatistica destes resultados foi feita pela técnica ANOV A através da comparacdo

da Raz8o F calculada com o valor tabelado.

3.4. TEMPO DE CONDICIONAMENTO DOS REAGENTES E ROTAGAO DA CELULA

O tempo de condicionamento para o sulfeto de sédio foi estudado em conjunto com o pard-
metro da rotacdo da célula. Os resultados alcancados sdo mostrados nas Tabelas 10, 11 e 12.

concentrado

calgon |

(g/t) com sulfetagdo

sem sulfetacdo

teor{% Zn) rec.(% Zn) [teor{% Zn) rec.{% Zn)

250 410 53,8 19,5 62:.4
500 38,6 384 180 381
750 38,0 43,2 17.8 38,3

Tabela 5 — Comparacdo dos resultados obtidos com o
Calgon, em testes com e sem sulfetacdo.

concentracdo Na2S
(a/t)
1000 2000 3000 | 4000
250 55 4.8 51,1 66,2
Hoe F 2792 | 500 26,6 44.9 b2,4 78,2
750 | 77,2 l 726 | 77.4 | 786

concentracdo | NaQS
{g/t) | |
1000 2000 3000 | 4000
250 96 15,6 43,8 41,0
Hoe F 2792 | 500 14,8 20,5 35,0 35,0
+ —
‘ 750 ‘ 21,0 ‘ 219 24,4 31,3

Tabela 6 — Teor obtido em funcdo da concentracdo do
agente sulfetante e do coletor.

concentracdo M-23
(Q;’t] = o
2560 500 750
250 44,5 45,0 43,0
Calgon 500 440 43,3 43,3
750 445 43,5 43,3 |

Tabela 7 — Recuperacdo do zinco no concentrado em
funcdc da concentracdo do sulfetante e do

Tabela 8 — Teores em Zn obtidos em funcdo da con-
centracdo dos moficadores.

coletor.
-s = ] =
concentracdo | M—23 alimentacdo | tempo cond, concentrado |
(g/t) _2'50 ; - —;50_ teor (% Zn) (min.} teor {% Zn} rec. (% Zn)

16,8 2 37,3 90,0

‘ 250 | 320 | 407 | 733 16.3 4 37.0 90,2

b 16,5 6 35,5 90,6

| Calgon B0 | 75,5 836 | 733 16.6 ] 39,4 88 5
750 | 67,6 | 562 | 835 s L e .

Tabela 9 — Recuperacdo do zinco no concentrado em
funcdo da concentracdo dos modificadores.

Tabela 10 — Resultados obtidos com uma rotacdo da
célula de 900 rpm, em fungdo do tempo
de condicionamento do sulfeto de sddio.

Tabela 11 — Resultados obtidos com uma rotacdo da
célula de 1000 rpm, em funcdo do tempo
de condicionamento do sulfeto de sodio.

alimentacdo | tempo cond. concentrado alimentacdo l tempo cond. concentrado

teor {% Zn) (min.) teor {%) Zn) rec. (% Zn) teor (% Zn) {enin.) teor {% Zn) rec. (% Zn)
16,8 2 36,8 90,8 16,7 2 36,5 91,3
16,6 4 36,0 90,7 16,8 4 385 88,7
16,4 6 391 88,3 16,8 6 36,0 915
16,5 8 41,9 80,3 17,0 8 445 55,0
16,8 10 425 69,0 17.5 10 35,8 124 |
16,8 12 40,8 172

Tabela 12 — Resultados obtidos com uma rotacdo da
célula de 1100 rpm, em funcdo do tempo
de condicionamento do sulfeto de sodio.
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A técnica ANOVA foi utilizada para a analise estatistica da varidncia destes resultados.
O melhor tempo de condicionamento para os reagentes modificadores foi investigado numa
série de testes cujos resultados sdo apresentados nas Tabelas 13 e 14.

Como nas séries anteriores, para a andlise da varidncia destes resultados, utilizou-se a Técniza
ANQVA.

3.5. AERACAQO DA POLPA

Os resultados desta série de testes em que foi variada a vazdo de entrada de ar na célula, sdo
apresentados na Tabela 15 e nas Figuras 1 e 2.

3.6. QUALIDADE DE AGUA

Realizaram-se testes de flotacdo com dgua de torneira, dgua desionizada e agua destilada. Os
resultados sdo apresentados na Tabela 16.

3.7. EFEITO DA VARIACAQO DE TEMPERATURA

O efeito do aguecimento da polpa pode ser observado na Tabela 17.

tempo de M—23 [ tempo de M—23 '1
| condicionamenta |- —— d condicionamento i
(min.) - 3 5 | {min.) 1 3 5 |
‘ | 1 37,0 65,4 63,8 1 370 65,4 63,8 ‘
‘ Calgon | 5 30,4 50,1 31,6 Calgon 5 30,4 50,1 31,56 |
e e |___
10 b2.6 51,1 32,8 ‘ 10 52,6 51,1 32,8
Tabela 13 — Teores em Zn obtidos em funcdo do tem- Tabela 14 — Recuperacdo do Zn no concentrado, em
po de condicionamento dos madificado- funcdo do tempo de condicionamento
res. dos modificadores.
| aeracdo | alimentacdo ‘ concentrado tipo de I alimentacdo cgmcen_trad_o
‘ (Wmin) | teer Bh2m) teor (% Zn)  rec, {% Zn) agua | teor (% Zn) | teor (% Zn)  rec. (% Zn)
54 16,7 42,0 80,4 torneira 16,7 39,5 87,2
7.2 16,6 40,3 86,1 desionizada 16,6 40,3 86,1
‘ 9.0 16,0 41,0 813 destilada 16,5 42,3 585
10,8 17,1 40,8 734 T
Tabela 15 — Resultados obtidos para diferentes aera- Tabela 16 — Resultados obtidos com diferentes tipos
coes de polpa. de dgua.

3.8. GRANULOMETRIA DO MATERIAL DE ALIMENTACAOQO

Foram efetuadas andlises granulometricas em concentrados e rejeitos de trés testes de flota-
cdo, escolhidos aleatoriamente, e com granulometria de alimentacao (100 x 400 malhas). Os resul-
tados apresentados na Tabela 18 indicaram a possibilidade de se conseguir um aumento na recupera-
cido pela reducdo da granulometria de alimentagéo.

A Tabela 19 apresenta o resultado da flotagdo para diferentes faixas granulométricas da
alimentacdo.

3.9. TEMPO DE FLOTACAO

Nesta série de testes, procurr-se definir melhor tempo de flotacdo para o processo. Para
isso, a cada minuto, o concentrado era recolhido para ser analisado separadamente. A partir do ter-



ceiro minuto a quantidade retirada foi tdo pequena que decidiu-se misturar os concentrados. O re-
sultado tipico obtido nestes testes € apresentado na figura 3, e na Tabela 20.

: i _
tempera—l alimentacio concentrado J granulemetria {Malhas} . l
tura({CC) | teor {% Zn) | teor (% Zn) rec. (% Zn) | teste produto {1 00 x 150)| {150 x 200]‘ {200 x 400]

e i
i l e (%) teor | (%) teor | (%) teor
20 16,6 42,5 69,0 ' peso (% Zn)| peso {% Zn)| peso (% Zn)
40 16,7 21,0 4,7
60 16,4 9.4 1.0 56 Conc. | 58 23,0 712
T Rej. 12,7 11,8 1281 10,1 |59,2 7.1
Tabela 17 — Resultados obtidos em diferentes tempe- '
raturas. 61 Cone. 3.7 20,8 75,6
Rej. [12,7 11,56 310 101 |56,4 7.4
fai;aégriiguio— alimentacéo concentrado 68 Conc. | 74 23,9 68,7
| (ralhas) teor (% Zn) e ZH) e % Zn) B Rej. 13,4 8,8 |300 6,8 |666 4,5 |
| 100 x 400 17.4 43,3 83.6 Tabela 18 — Andlise granulométrica dos produtos de
| 150 x 400 17.7 40,6 90,4 flotacdo.
150 x 20 145 15,5 3.1
{microns) —
- tempo de % em peso | concentrado
Tabela 19 — Resultados obtidos em diferentes faixas fl{otaca}o {flotado) teor ,[% Zi) e, (% Zh)
de granulometria. .. (I SO ===
1 28,8 40, 5 69,7
2 326 411 80,0
3 345 40,9 84,3
4 352 40,5 8563 |

Tabela 20 — Resultados obtidos no teste 228 para di-
ferentes tempos de flotacdo.

4. CONCLUSOES

a)  Das linhas de processos estudadas a mais indicada, para o minério em questdo, é a da flotacdo
catidnica antecedida de uma deslamagem e sulfetacéo da polpa.

b) Dentre as aminas testadas a que melhores resultados proporcionou foi a Hoe F 2792, uma ami-
na primaria neutralizada por acido cloridrico.

c) Na série de testes programados por planejamento fatorial para avaliar os efeitos dos modifica-
dores selecionados, observou-se que os experimentos sdo reprodutiveis ao nivel de 5%. O emprego-
do Calgon afeta, de modo positivo e significativo, o teor e a recuperacdo do zinco no concentrado.
O uso do Calgon com o Modificador 23 proporcionou um efeito positivo bastante significative na
recuperacao.

d) QO teor em zinco do concentrado varia linearmente com a concentracao do sulfeto de sodio. A
recuperacdo do zinco varia linearmente com a concentracdo do coletor {dentro das faixas estudadas
e ao nlvel de 5% de precisdo).

e} A variacao da concentracao dos modificadores, na faixa estudada e ao nivel de 5% de precisdo,
ndo afeta significativamente o resultado, em termos de teor e de recuperacio do zinco no concentra-
do.

f} O tempo de condicionamento do sulfeto de sédio, exerce influéncia no teor em zinco do con-
centrado, cuja variacao € de ordem qudrtica. As respostas, em termos de recuperacdo do zinco, vari-
am linearmente. Estas conclustes sdo vélidas dentro da faixa de variacdo estudada, e ao nivel de 5%
de precisdo. Pode-se dizer que o melhor tempo de condicionamento depende da rotacdo da célula,
sendo de 6 a 8 minutos para as rotagdes experimentadas.

gl O tempo de condicionamento dos modificadores nao exerce influéncia significativa, ao nivel de
5% nas respostas obtidas, isto sendo vdlido dentro da faixa de variagdo experimentada.

h) O teor em zinco do concentrado € praticamente o mesmo quando se faz variar a vazdo de en-
trada de ar de 5,4 a 10,8 |/min. Recuperacdo mais alta é obtida com uma vazdo em torno dos 7,2
I/min.

’
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Agua contendo impurezas na ordem de 19,5 ppm de cdtions pode ser usada em substituicdo a
desionizada sem prejudicar a qualidade do concentrado.
i) O aquecimento da polpa ¢é bastante prejudicial.
k) E indispensdvel uma operacdo de deslamagem. A presenca de finos na polpa é altamente noci-
va,
1) Os fons fosfato dos modificadores s3o absorvidos de modo nio seletivo nas superficies minerais.
Uma sulfetacdo prévia de polpa proporciona a seletividade almejada.
m) O tempo ideal de duracio para flotacdo estd entre 2 e 3 minutos.
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