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Resumo

O objetivo desse trabalho foi avaliar o processo de flotagdo por ar dissolvido (FAD) no tratamento de um efluente
de rocha fosfatica, visando ao reuso de &gua de processo e também a recupera¢do de particulas finas. Com
esse proposito, foi utilizada a técnica de planejamento experimental para avaliar a importancia e influéncia de
variaveis inerentes ao processo de FAD como concentracdo de aditivos (coagulante e floculante) no pré-
tratamento, pH do efluente e razdo de reciclo. As melhores faixas operacionais encontradas foram: pH de 5,0 —
6,5, concentragOes de coagulante e floculante entre 300 — 500 mg/L e 10 - 20 mg/L, respectivamente,
razéo de reciclo de 30%, e floculante adicionado previamente no tanque de saturagdo do ar, obtendo-
se de eficiéncias de remogao acima de 90%.

1. Introducéo

O processo de flotagdo vem sendo utilizado desde o inicio do século XX na separagdo seletiva de minerais, e
mais recentemente, no tratamento de efluentes em escala industrial. Esse processo consiste na adeséo de
bolhas de ar introduzidas no sistema a fase dispersa (particulas), sendo o conjunto formado bolha-particula
carreado para a superficie da célula de flotacdo onde ocorre a recuperacéo das particulas.

O interesse no reuso de agua de processo, devido ao seu custo cada vez mais elevado, aliado a necessidade de
adequacdo de efluentes as legislagdes vigentes, tem motivado o setor industrial e centros de pesquisa a buscar
processos alternativos e eficientes para o tratamento de efluentes. (Tessele et al., 1998; Rodrigues e Rubio,
2007).

A FAD possui a vantagem de gerar bolhas de tamanho bastante reduzido, na faixa de 10 — 100 um,
caracteristica de grande interesse para a flotagdo, pois quanto menor o tamanho das bolhas geradas, maior é a
area interfacial de contato bolha-particula e maior é a eficiéncia do processo. A geracao de bolhas da FAD é feita
saturando-se com ar parte do efluente tratado (ou agua) em tanques sob pressdes manométricas moderadas (4
- 6 atm). Em seguida, o liquido sobre uma descompressao stbita apds ser liberado em uma valvula agulha ou
em dispositivos de constri¢des de fluxo, 0 que promove a liberacdo do ar supersaturado (além da saturacéo a
pressdo atmosférica) em forma de micro-bolhas.

Esse processo possui maior aplicabilidade quando a diferenca de massa especifica das fases (particulada e
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continua) é pequena. Desta forma, uma etapa de pré-tratamento (coagulagéo/floculagao) do efluente é requerida
para formacédo de flocos, cujas propriedades de maior tamanho e menor massa especifica que as particulas
originais, sdo de fundamental importancia para o processo, principalmente para efluentes minerais constituidos
de particulas com massa especifica relativamente alta.

Neste contexto, o objetivo desse trabalho é avaliar o processo de flotacéo por ar dissolvido (FAD) no tratamento
de efluentes da industria mineral visando ao reuso de agua de processo e, paralelamente, a recuperacdo de
finos gerados por essas indlstrias, que geralmente sdo descartados em barragem de rejeitos. Como objetivo
especifico visou a aplicacdo da técnica de planejamento experimental no tratamento de um efluente sintético de
rocha fosfatica, simulando um efluente de industrias produtoras de fertilizantes. A importancia e influéncia de
variaveis inerentes ao processo de FAD como concentracdo de aditivos (coagulante e floculante) no pré-

tratamento, pH do efluente e raz&do de reciclo, foram avaliadas.

2. Materiais de Métodos

2.1. Materiais

O material escolhido para os estudos iniciais foi a rocha fosfatica por representar uma importante fonte de
fésforo na industria de fertilizantes, o qual foi utilizado nos ensaios de otimizacdo das condi¢Bes experimentais
em batelada e posteriormente sera utilizado no processo continuo (piloto). Par o condicionamento (pré-
tratamento) foi utilizado o coagulante sulfato de aluminio da VETEC e como agente floculante o Flotigam® da

Clariant. Na regulagem do pH foram usadas solugdes de hidroxido de sddio (1 M) e acido cloridrico (1 M).

2.2. Preparagéo da amostra
As aliquotas para estudo foram coletadas a partir de uma pilha de 310 kg de rocha fosfatica, quarteada para 25

kg, de onde foram retiradas as aliquotas de 1 kg para o beneficiamento e anélises executadas nesse trabalho.

2.3. Caracterizacdo da amostra

A amostra foi caracterizada quanto a sua distribuicdo granulométrica por peneiramento a imido, em uma série
de peneiras Tyler, sendo a fra¢do de finos abaixo de 37 um (400 Mesh) analisada no equipamento da Malvern
Instruments, modelo Mastersizer 2000SM®, que utiliza o principio 0 espalhamento de luz para a determinagéo da
distribuicdo das particulas na faixa de didmetro entre 0,1 — 2000 um. A massa especifica da rocha fosfatica foi

determinada pelo método classico de picnometria com agua.

2.4. Experimentos de FAD

Os ensaios de FAD foram conduzidos em batelada utilizando o aparato experimental apresentado na Figura
1. A coluna foi previamente carregada com a suspensao de finos e imediatamente agitada a uma rotacéo de
300 rpm. Em seguida o coagulante foi adicionado, mantendo a agitacdo rapida por 1 min, e o pH da suspensao
foi ajustado para o valor pré-estabelecido (pH inicial em torno de 8,3). A rotacéo foi entdo reduzida para 70 rpm
(mistura lenta) durante 10 min, sendo o floculante adicionado aos 5 min. Logo apds esta etapa, a agita¢do foi
interrompida e o liquido saturado com ar, proveniente do tanque de pressurizacao, foi descartado para a coluna,

promovendo o processo de flotacdo. A presséo de saturagdo do ar utilizada foi de 4 bar (400 kPa), baseado nos
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testes de otimizagdo da geracdo de bolhas previamente realizado (Nunes et al., 2007) A quantidade de liquido
saturado com ar foi controlada de acordo com a razéo de reciclo prevista para o teste. Depois de 7 min de
flotacéo (tempo suficiente para ascensdo das bolhas de ar), amostras do clarificado foram coletadas para anélise

de solidos suspensos e posterior calculo da eficiéncia de remogao.

Legenda

1 - Entrada de agua

« | 2—Tanque de pressurizagéo
3 - Coluna de flotacdo

= | 4-Micro-bolhas de ar

5 - Entrada de ar

6 — Saida de liquido saturado
com ar

7 — Amostragem do
clarificado

Figura 1. Aparato experimental de FAD em escala de bancada.

2.5. Determinacéo de sddidos suspensos totais.
A concentracdo de solidos suspensos totais (SST) foi obtida conforme preconizado no Standard Methods
(APHA, 2005).

2.6. Eficiéncia de separacéo (n)

A eficiéncia de remogdo de particulas foi calculada em fungdo do teor de SST na alimentagdo (SSTo) e no
clarificado (SST), além do volume final (V) e inicial (Vo) na coluna de flotagdo, de acordo com a Equagdo 1. A
razdo VIV, é usada para corrigir a eficiéncia do processo devido a diluicdo do efluente com &gua saturada com
ar, considerando desta forma a eficiéncia obtida apenas pelo processo de flotacéo.

1)

n(%)=(1- SST-V ]

SSTy - Vg

Nos experimentos realizados em batelada, a quantidade de agua saturada com ar introduzida na coluna de
flotagdo, em relacdo a quantidade de efluente a ser tratado, € quantificada pela raz&o de reciclo (R;) definida na
Equacéo 2 (Zouboulis & Avranas, 2000; Al-Shamrani et al., 2001; Couto et al., 2004):

R, (%)= (V\'/:’f’ J 100 @)

2.7. Planejamento experimental
O planejamento experimental fatorial completo 2 foi utilizado para avaliar o efeito de varidveis operacionais

(variaveis independentes ou fatores) na eficiéncia do processo (variavel dependente ou resposta). Os fatores
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testados foram: concentracdo de coagulante (Cc), concentracdo de floculante (Cs), pH do efluente, razdo de
reciclo (R,) e rotacdo empregada na etapa de mistura lenta de crescimento dos flocos (Ro), sendo admitida, para
cada varidvel, uma faixa de operacéo localizada entre -1 e +1 (faixa normalizada), dentro de um dominio
operacional pretendido.

Foram realizados dois planejamentos seqlienciais, sendo que no primeiro foram estudadas as faixas presentes
na Tabela 1, gerando 16 experimentos combinando todos os 4 fatores (24). No segundo planejamento foram
fixadas algumas condi¢fes 6timas do primeiro (pH = 6,5 e R, = 30%) e repetida as faixas de C.. Além disso,
foram testadas as condi¢Oes de C iguais a 1, 10,5 e 20 mg/L e utilizada a seguinte faixa de Ro: 50, 70 e 90 rpm
para os niveis -1, 0 e +1, respectivamente, totalizando 8 experimentos para os trés fatores (23). Nos
experimentos do segundo planejamento a adicdo de floculante foi realizada previamente no tanque de saturagéo
do ar para verificar o efeito do menor tamanho de bolha (Nunes et al., 2007) na eficiéncia do processo. Para 0s

dois planejamentos foi realizada uma triplicata no ponto central para avaliar o erro experimental.

Tabela 1. Faixas operacionais das variaveis investigadas para avaliar a eficiéncia do processo de FAD.

Niveis Cc (mgl/L) Ci(mglL) pH (-) R (%)
-1 100 0 5,0 10
0 300 10 6,5 30
+1 500 20 8,0 50

3. Resultados

3.1. Distribuicio de tamanho de particulas
Na Figura 2 (a) é apresentada a distribuicdo de tamanho das particulas da rocha fosfatica obtida com o
peneiramento a umido. Observa-se que cerca de 37% da amostra encontra-se com granulometria abaixo de 37

tm (400 Mesh Tyler), frac&o de finos utilizada nos testes de flotag&o por ar dissolvido.

100 **
. 8
< (€)) . b 100
™ I NG
2 R 6 —Filtradoe - 80
3 60 - * & 5 n seco
3 . \\ : 60
s 3706 o o . \\ — Sedimentado
c 5 W\
S 40 . = 1\
a T s 3 / \\ 40
o 2 /) \\
< 20 4 //// \ N - 20
37 um 1 /)
0 0 0 \ 00 0
0,01 0,10 1,00 10,00 1 1 1

Abertura da Peneira, mm Particle Size (jm)

Figura 2. Distribuicdo de tamanho da amostra de rocha fosfatica.

A suspensdo de finos, obtida apés o peneiramento a Umido, foi mantida em repouso por 24 h e, em seguida,

procedeu-se uma sifonagem do sobrenadante para remocao das particulas muito finas (~ 0,1 um). O material

XVI Jornada de Iniciacdo Cientifica— CETEM 53



sedimentado foi analisado quanto a distribui¢do de tamanhos, obtendo-se a curva 1 na Figura 2 (b). A curva 2
representa o resultado obtido apds filtragem, secagem, desagregacao e re-peneiramento a seco do sedimento
em 400 malhas. As faixas de tamanho situaram-se entre, aproximadamente, 1 a 40 um para as particulas re-
peneiradas a seco e 1 a 60 um para as particulas apenas sedimentadas, enquanto que os valores de didmetro
médio encontraram-se préximos nos dois casos em torno de 10 pm.

Por questdes operacionais, melhor aproveitamento dos sdlidos e ainda tendo em vista 0 maior consumo de
polpa nos ensaios continuos que serdo realizados futuramente em uma unidade piloto, optou-se apenas pela
sifonagem da suspensdo de finos apds 24 h de sedimentacdo e posterior ajuste da concentracdo de sdlidos da
polpa obtida para o valor utilizado nos ensaios de flotagéo (1% m/iv).

Na Tabela 2 sdo apresentados os resultados de eficiéncia do processo de FAD para todas as condi¢ces
operacionais testadas nos planejamentos experimentais. Em alguns experimentos do primeiro planejamento
(4,7,8,10,12 e 14), foi verificado visualmente a formagdo de grande quantidade de sedimentos no fundo da
coluna apds o processo de flotacdo, o que torna os valores de eficiéncia desses experimentos pouco
representativos em relacdo a remocéo de sdlidos pelo processo de FAD. Este fato estd, em parte, associado a
menor razao de reciclo utilizada, ou seja, menor volume de liquido saturado com ar e, conseqlientemente, menor
namero de bolhas disponivel, prejudicando o arraste dos solidos por flotacdo. Ndo obstante, para a maioria
desses experimentos, o pH elevado (pH = 8) favoreceu a formacao de flocos mais densos e mais susceptiveis a

serem sedimentados. Para os demais experimentos foi verificada pouca ou nenhuma sedimentagéo de solidos.

Para os experimentos 9, 11,15 e 16, nos quais foram obtidas as melhores eficiéncias, ocorreu a formagéo de
uma larga espessura de espumas de sélidos flotados, associado a maior razdo de reciclo e maior concentragdo
de floculante utilizados nesses experimentos. A utilizacdo de uma maior concentracdo de floculante favoreceu a
formacéao de uma espuma mais estavel, em fungdo do aumento da hidrofobicidade dos flocos e queda da tenséo
superficial da solugio. Em relacdo a maior razéo de reciclo, o processo foi melhorado devido a maior quantidade

de bholhas disponibilizadas para promover a adesao e remogao dos sélidos por flotagéo.

Tabela 2. Eficiéncia do processo de FAD para todas as combinac@es do planejamento experimental

Primeiro planejamento Segundo planejamento
Exp. Ce(mg/l) Ci(mg/ll) pH R:(%) m (%) | Cd(mg/l) Ci{mg/lL) Ro(rpm) n(%)
1 100 0 50 10 29,5 100 1 50 85,6
2 100 0 50 50 31,0 100 1 90 79,6
3 100 0 80 10 56,1 100 20 50 90,6
4 100 20 50 10 79,1 100 20 90 81,0
5 500 0 50 10 60,5 500 1 50 92,1
6 100 0 80 50 22,7 500 1 90 93,6
7 100 20 80 10 76,4 500 20 50 96,6
8 500 20 50 10 75,3 500 20 90 96,4
9 100 20 80 50 85,6 300 10,5 70 92,1
10 500 0 80 50 77,4 300 10,5 70 90,6
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11 500 20 50 50 93,8 300 10,5 70 90,2

12 500 20 80 10 88,4
13 500 0 50 50 60,1
14 500 0 80 10 70,2
15 100 20 50 50 85,3
16 100 20 80 50 90,1
17 300 10 65 30 84,3
18 300 10 65 30 84,6
19 300 10 65 30 82,5

Foram obtidos bons resultados na condi¢do do ponto central do planejamento (experimentos 17, 18 e 19) com
eficiéncia em torno de 84% de remocdo de solidos, 0 que, ap6és uma avaliacdo de custo x beneficio, pode
representar as melhores condi¢des operacionais do processo, Em relagdo ao segundo planejamento, de uma
forma geral foram obtidas boas eficiéncias de remocéo acima de 80% para todos os experimentos, chegando a
96% em alguns casos (experimentos 7 e 8), em funcdo da utilizacdo de algumas condi¢Oes ja otimizadas e
também devido a adi¢do do floculante no tanque de pressurizagdo do ar, A segunda explicagdo é confirmada
pelos valores de eficiéncia médio encontrados para os experimentos 9, 10 e 11 (ponto central nas mesmas
condicBes do primeiro planejamento) de cerca de 91%, valor maior que a média do primeiro planejamento no
ponto central de 84%, quanto a adi¢do do floculante foi feita diretamente na coluna de flotacdo. Foi mostrado que
esta forma de condicionamento do floculante promove uma diminuicdo do tamanho de bolha gerada e um
aumento do seu numero (Nunes et al., 2007), melhorando o processo de flotacdo. O erro associado para a
tréplica do ponto central foi de 2,3% para o primeiro planejamento e de 2% para o segundo, considerado igual a

duas vezes o valor do desvio padréo, para 95% de confianca.

4. Conclusoes

De acordo com os resultados obtidos, verificou-se que a melhor faixa de pH para a flotacdo por ar dissolvido dos
solidos finos de fosfato é aquela compreendida entre 5,0 e 6,5, utilizando concentragfes de coagulante e
floculante entre 300 — 500 mg/L e 10 - 20 mg/L, respectivamente. Além disso, um minimo de 30% de razdo de
reciclo foi necessario para obtencdo de eficiéncias de remogéo acima de 90%. Considerando que apenas um
pequeno ganho de eficiéncia foi obtido aumentando os valores das variaveis C, C; e R, de intermediario para
elevado (do nivel 0 para +1 do planejamento), o ponto central avaliado representa a melhor condicéo
operacional do processo em termos de relacao custo-beneficio. Para o segundo planejamento realizado, foram
obtidas eficiéncias de remogdo de particulas de até 96%, em algumas condi¢cdes ja otimizadas (primeiro
planejamento) e adicionando o floculante previamente no tanque de saturacdo do ar, o que melhora a formacéo
de bolhas do processo.

O planejamento experimental realizado foi util para estabelecer, a partir de um ndmero reduzido de
experimentos, as melhores condi¢@es a serem utilizadas em testes futuros para avaliar 0 processo continuo de

flotacdo por ar dissolvido, em uma unidade piloto, para remocao de s6lidos finos.
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