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RESUMO

A flotacdo € uma operacdo que promove a separacdo seletiva de minerais com diferentes
caracteristicas superficiais por meio da adi¢cdo de reagentes quimicos. O amido de milho é o
reagente depressor mais utilizado na industria mineral brasileira devido a sua ampla
aplicabilidade e disponibilidade no mercado. Este reagente é adquirido por empresas a pre¢os
relativamente elevados, uma vez que a producdo de milho neste pais se destina principalmente
a alimentagdo animal e ao consumo humano, seguida da exportacdo. O objetivo deste trabalho
foi a formulacdo de um depressor alternativo, baseado na mistura de farinhas de duas fontes
botanicas mais sustentaveis, sorgo (Sorghum bicolor (L.) Moench) e milheto (Pennisetum
glaucum (L.) R. Br), como forma de reduzir a dependéncia do amido de milho. A metodologia
consistiu na obtencgéo, preparacdo e caracterizacdo de amostras de minerais, sorgo e milheto,
seguida de testes de flotacéo e finalizacdo com analise econdmica. Os graos de sorgo e milheto
passaram por etapas de limpeza, secagem, embalagem, armazenamento, moagem e separagdo
magnética. As farinhas tiveram seu contetdo lipidico medido e os amidos foram extraidos delas
para caracterizar os parametros dos grdos e determinar o rendimento desta etapa. O minério
utilizado veio da Niobras, empresa que extrai e processa minério de niobio na cidade de Cataldo,
Brasil, e correspondeu a alimentacdo da flotacdo de carbonatos. Amostras do minério foram
caracterizadas por picnometria, analise granulométrica por difracdo a laser, MEV e XRF. Os
testes de flotacdo de bancada, no estdgio rougher, foram realizados em uma célula Denver,
seguindo os parametros operacionais da Niobras. Lioflot® 502-A foi usado como coletor e
StargillITM 6172 (um amido de milho) foi usado como referéncia. As misturas das farinhas
foram propostas segundo um planejamento de misturas simplex lattice design. O rendimento
médio de extracdo das farinhas de sorgo e milheto foi de 28,72 + 6,70% e 26,62 + 4,05%,
respectivamente. O contetdo lipidico médio das farinhas de sorgo e milheto foi de 3,47 £
0,002% e 7,62 + 0,001%, respectivamente. As misturas ternarias tiveram uma recuperagao
metalurgica média de Nb2Os semelhante no material afundado (aproximadamente 54%) nos
testes de flotacdo. A mesma recuperacdo metallrgica foi observada para as misturas binarias
compostas por 25% / 75% e 75% / 25% (sorgo/milheto). Por outro lado, as misturas binarias
compostas pelos 50% / 50% se destacaram em relagdo aos resultados citados, com uma
recuperacdo metaltrgica media do Nb2Os de 63,54%. A maior recuperagdo metalirgica de
Nb.Os foi obtida com a farinha de sorgo (80,75%), semelhante aos resultados (80,95%)
encontrados com o depressor adotado industrialmente na Niobras, StargillTM 6172. Portanto,
uma dosagem menor de farinha de sorgo poderia ser um potencial substituto do amido de milho
nesta etapa do processamento do Niobio, obtendo um resultado semelhante de recuperacédo
metaldrgica média de Nb2Os no material afundado, bem como um resultado préximo de
recuperacdo massica e com um teor de Nb2Os superior.

Palavras-chave: Flotag&o. Depressor. Sorgo. Milheto. Planejamento de misturas.



ABSTRACT

Flotation is an operation that promotes the selective separation of minerals with different
superficial characteristics through the addition of chemical reagents. Cornstarch is the most
widely used depressant reagent in the Brazilian mineral industry due to its wide applicability
and market availability. This reagent is purchased by companies at relatively high prices, since
corn production in this country is mainly intended to animal feed and human consumption,
followed by exportation. The objective of this work was the formulation of an alternative
depressant, based on the mixture of flours from two more sustainable botanical sources,
sorghum (Sorghum bicolor (L.) Moench) and millet (Pennisetum glaucum (L.) R. Br), as a way
of reducing dependence on cornstarch. The methodology consisted of obtaining, preparing and
characterizing mineral, sorghum, and millet samples, followed by flotation tests and finishing
with an economic analysis. Sorghum and millet grains went through stages of cleaning, drying,
packaging, storage, grinding, and magnetic separation. Flours had their lipid content measured
and the starches were extracted from them in order to characterize grains parameters and to
determine the yield of this stage. The ore used came from Niobras, a company that extracts and
process niobium ore in the city of Cataldo, Brazil, and corresponded to the carbonate flotation
feed. Samples of the ore were characterized by pycnometry, particle size analysis using laser
diffraction, SEM and XRF. Bench flotation tests, in rougher stage, were performed in a Denver
cell, following Niobras operational parameters. Lioflot® 502-A was used as collector and
StargillITM 6172 (a cornstarch) was used as benchmark. The mixtures of the flours were
proposed according to a mixtures simplex lattice design. The average extraction yield of
sorghum and millet flours were 28.72 + 6.70% and 26.62 + 4.05%, respectively. The average
lipid content of the sorghum and millet flours were 3.47 + 0.002% and 7.62 + 0.001%,
respectively. The ternary mixtures had an average Nb>Os metallurgical recovery similar in the
sunken material (approximately 54%) in the flotation tests. The same metallurgical recovery
was observed for the binary mixtures composed by 25% / 75% and 75% / 25% (sorghum /
millet). In the other hand, the binary mixtures composed by the 50% / 50% stood out in relation
to the afore mentioned results, with an average Nb.Os metallurgical recovery of 63.54%. The
highest Nb.Os metallurgical recovery was obtained with sorghum flour (80.75%), similar to the
results (80.95%) found using the depressant industrially adopted at Niobras, StargillTM 6172.
Therefore, a lower dosage of sorghum flour could be a potential substitute for cornstarch in this
stage of Niobium processing, obtaining a similar result of metallurgical recovery of medium
Nb2Os in the sunk material, as well as a result close to mass recovery and with a higher Nb2Os
grade.

Keywords: Flotation. Depressants. Sorghum. Millet. Mixture design.
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1 INTRODUCAO

Os processos de inovacao sdo altamente relevantes para que as empresas se tornem mais
competitivas e venham a se manter no atual e concorrente mercado globalizado. Os
empreendimentos sdo obrigados a buscar novas alternativas tecnoldgicas, de forma a se
assegurarem em relacdo ao dinamismo do mercado atual.

A mineracdo é um dos segmentos mais importantes a nivel nacional. Trata-se de um dos
empreendimentos que mais investe no Brasil, com valor aproximado de US$ 15 bilhdes por ano
(IBRAM, 2012). Por ser uma atividade que demanda um alto valor a ser investido, estudos
voltados ao desenvolvimento de inovagOes para 0s processos vinculados a esse setor séo
extremamente significativos com o objetivo de estimular a otimizacdo dos mesmos, gerando
ganhos em diversas esferas, principalmente econdémica e ambiental.

Dentre os processos que compdem as atividades do setor minerario, a preparacao de
bens minerais para a utilizagdo nos diversos setores industriais é possibilitada, em partes, pelas
operacdes gque, em conjunto, formam o processamento mineral. Com o intuito de adequar a
concentracdo relativa das espécies presentes em um minério, € comum a utilizacdo de operacdes
de concentracdo, baseadas em caracteristicas fisicas ou fisico-quimicas, naturais ou induzidas,
de diferenciabilidade entre elas. A concentracdo por flotacdo é a mais empregada. Wills e Finch
(2015) conceituam a flotacdo como um processo de separagdo fisico-quimica seletiva dos
constituintes do minério, que se baseia na distin¢do das caracteristicas de superficie existentes
entre o mineral minério e 0s minerais de ganga.

O processo de flotagdo possibilita a separacdo de minerais, onde a seletividade do
processo depende da caracteristica de molhabilidade dos minerais em questdo (CASTRO et al.,
2017). A separacao promovida pelo processo de flotacdo sé serd seletiva se, e somente se,
reagentes quimicos forem adicionados ao sistema para controlar a diferenca das propriedades
superficiais dos minerais no minério. Os reagentes empregados sdo classificados em:
espumantes, coletores e modificadores (ativadores, dispersantes, reguladores de pH e
depressores) (FUERSTENAU; JAMESON; YOON, 2009).

Os depressores, que sdo o objeto de estudo do presente trabalho, sdo reagentes que se
adsorvem seletivamente na superficie das particulas minerais dificultando, ou inibindo, a
interacdo do coletor com as mesmas, sendo classificados quanto a sua origem em organicos ou
inorganicos. Alguns depressores inorganicos sdo toxicos. Em contrapartida, 0s depressores

organicos sdo mais baratos, biodegradaveis e resistentes a oxida¢do. No grupo dos depressores
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organicos destacam-se os polissacarideos, tais como os amidos, carboximetilcelulose (CMC) e
goma, e os polifenois, derivados do acido tanico ou quebracho (BALTAR, 2008).

Amidos sdo a op¢do mais comumente utilizada entre os depressores, principalmente
porque estes sdo baratos, sustentaveis e, no Brasil, destaca-se 0 uso do tradicional amido de
milho (SOUSA, 2019). Outras fontes vegetais, tais como o sorgo (Sorghum bicolor (L.)
Moench) e o milheto (Pennisetum glaucum (L.) R. Br.), ambos pertencentes a familia Poaceae,
por apresentarem alto contetido de amido, sdo candidatos a depressores minerais. No caso do
sorgo, este valor esta compreendido entre 65% e 70% (MOHARRAM; YOUSSEF, 1995) e do
milheto, entre 71% e 72% (TAYLOR, 2004).

Pesquisas envolvendo sorgo (Silva (2018), Silva et al., (2019a), Silva et al., (2019b) e
Floréncio et al., (2018)) e milheto (Sousa (2019) e Silva, Sousa e Silva (2021)), como mateérias-
primas alternativas na formulacéo de reagentes depressores na flotacdo mineral apresentaram
resultados, em alguns casos, superiores ao milho. No entanto, estes estudos foram conduzidos
de forma individual para cada um dos grdos. Assim sendo, a inovagdo deste trabalho esta
atrelada ao desenvolvimento de um novo reagente depressor a partir da mistura das farinhas
dos gréos de milho, milheto e sorgo, denominada aqui no trabalho de FMMS, como forma de
diminuir a dependéncia do milho, utilizado majoritariamente como matéria-prima na industria

mineral brasileira, bem como reduzir custos operacionais com reagentes.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Avaliar a viabilidade técnico-econdmica da utilizacdo de um reagente depressor

alternativo a ser usado na flotagéo reversa de minério de niébio (flotacéo de carbonatos), obtido

por meio da mistura das farinhas de milho, milheto (Pennisetum glaucum (L.) R. Br.) e sorgo
(Sorghum bicolor (L.) Moench).

2.2 Objetivos especificos

a)

b)

d)

f)

Preparar o minério e os depressores (farinhas de sorgo e milheto) a serem utilizados nos
ensaios de flotacdo em bancada;

Caracterizar quimicamente as farinhas empregadas;

Obter a dosagem 6tima de NaOH a ser empregada em cada uma das farinhas (puras ou
em misturas) para a completa gelatinizacdo do depressor;

Determinar, através de testes de flotacdo em célula mecénica de bancada, a proporgédo
6tima da mistura das farinhas de milho, milheto (Pennisetum glaucum (L.) R. Br.) e
sorgo (Sorghum bicolor (L.) Moench) no que diz respeito aos parametros de
recuperacdo massica, metalurgica e teor de nidbio e carbonato;

Analisar a economicidade do novo depressor baseando-se na série histdrica dos precos
de venda das sacas do milho, milheto e sorgo;

Propor um novo depressor alternativo ao amido de milho para a etapa de flotacdo de

carbonatos.
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3 JUSTIFICATIVA

As maiores reservas de niobio do mundo estéo localizadas em Araxd/MG e Catal&do/GO,
destacando-se a familia do pirocloro como os principais minerais portadores deste elemento
(SANTOS; NEUMANN, 2013). Os processos que envolvem a concentra¢do do pirocloro sao
complexos e contam com diversas etapas que, quando contabilizadas ao final, acarretam numa
perda consideravel de mineral util, ou valioso (NI et al., 2012). A flotacéo de carbonatos, objeto
de estudo do presente trabalho, é a primeira etapa do circuito de flotacdo, que separa o pirocloro
dos minerais de ganga (calcita e dolomita). Assim sendo, a busca por um depressor alternativo,
que seja eficaz para a flotacdo seletiva entre o pirocloro e carbonatos é de extrema importancia
para alavancar ainda mais a producdo nacional de nidbio.

Atualmente, o amido de milho € o depressor mais empregado na flotacdo, sobretudo
devido a sua efetividade em uma gama de minerais distintos (SILVA, 2018). Dados de Turrer
(2007) mostraram que, em 2007, juntas, as minas de fosfato de Tapira, Cataldo, Araxa e Cajati
consumiam, em média, 785 toneladas de amido de milho por més e que, além disso, o0 custo
desse amido era de aproximadamente R$ 400,00/t, gerando um custo de R$ 314.000,00 de
amido/més. Ainda, Reis et al. (2016), afirmam que a producdo de milho no Brasil satisfaz a
demanda interna, sendo este empregado como ragdo animal ou industrializado para consumo
humano e, em menor escala, exportado como matéria-prima. Segundo Sousa (2016), tal cenario
é preocupante e desfavoravel para as empresas do setor mineral que, motivadas por cortes de
custo operacional, tém sido obrigadas a realizarem a substituicdo do amido de milho tradicional
como depressor por amidos de baixa qualidade e, em alguns casos, por subprodutos do
processamento do milho.

Para diminuir a dependéncia do milho, é preciso investir em pesquisas em outras fontes
boténicas. Sabe-se que o Brasil € um pais com uma vasta pluralidade de produtos agropecuarios
em virtude da sua extensdo territorial aliada a sua diversidade vegetal (MENDES; SILVA,
FAVERO, 2013). Segundo BeMiller e Whistler (2009), o sorgo pode ser uma alternativa ao
milho, devido as suas similaridades como gréos. Silva (2018) menciona ainda que o sorgo, além
de demandar uma quantidade inferior de agua em relagéo aos outros cereais, suporta fertilidade
reduzida do solo e é 30% mais barato quando comparado ao milho. De forma anéloga, o milheto
(Pennisetum glaucum (L.) R. Br.) € uma variedade que se adapta a diferentes condicdes de
solos, tendo boa aceitacdo em solos com déficit de nutrientes e dgua, ou seja, seu cultivo
demanda baixa aplicacdo de insumos, diminuindo seu custo produtivo e possui beneficios no
gasto com agua em relacdo ao milho e ao sorgo (SILVA; FRATONI; SCUDELETTI, 2015).
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Em 2019, os paises que detiveram as maiores producdes de sorgo foram os Estados
Unidos, seguido de Nigéria, Etiopia, India e México. O Brasil esta na nona posicdo no ranking
mundial. No caso do milheto, os principais paises produtores foram a india, Niger e China
(USDA, 2019). Com relacéo a producéo nacional, segundo o Instituto Brasileiro de Geografia
e Estatistica (IBGE) (2018), em 2017, a producéo de sorgo aumentou 82,3% em rela¢do ao ano
anterior. Ademais, ha indicios de que ocorreria uma elevacdo de 11,6% para a producgdo de
2018, parametro contrario em relacdo ao milho que sofreria uma reducédo de 17,56% e 11,0%
na primeira e segunda safra deste ano, respectivamente. Miranda (2018) afirma que as
estimativas do plantio do milheto no Brasil sdo escassas, uma vez que o pais ndo faz parte do
banco de dados da Food and Agriculture Organization of the United Nations (FAQO) em relacéo
ao plantio e producdo desse grdo. No entanto, para a safra de 2003/04 foram plantados 4 milhGes
de hectares e, para a safra de 2008/09, foram plantados 5 milhdes de hectares. Os dados sobre
o plantio de milheto no Brasil divergem, mas, caso este dado seja fidedigno, o pais teria a
segunda maior area plantada do mundo, ficando atras apenas da India.

No Brasil, praticamente toda a producdo de sorgo é consumida na alimentacéo animal
(CABRAL FILHO, 2004). Correia (2010) atribui tal fato a baixa qualidade nutricional das
proteinas presentes neste cereal, 0 que pode justificar a elevada subnutricdo das comunidades
africanas, uma vez que, nestas localidades o sorgo consiste no principal elemento nutricional.
Buso (2012, p. 3) afirma que o milheto, no Brasil, ¢ empregado como “forrageira para pastoreio,
producdo de grdos, parte para a fabricacdo de racdo animal, producdo de silagem e planta
formadora de cobertura morta do solo para sistema de planto direto”.

Cereda (2001), em seu estudo, afirma que o milho é composto de 75% de amilopectina
e 25% de amilose. J& 0 sorgo possui teor entre 70% a 80% de amilopectina e 22% a 27,8% de
amilose (CARCEA; CUBADDA; ACQUISTUCCI, 1992). Taylor (2004) diz que o milheto
apresenta entre 17% a 21,5% de amilose em seu grdo. Todas essas afirmacdes listadas reforcam
a ideia do potencial das farinhas de sorgo e milheto como depressores de flotacdo, uma vez que,
segundo Franco et al. (2001), quanto maior a presenca de amilopectina, mais eficaz sera a
separacgdo dos minerais. Conforme elucidado, a pesquisa do potencial da mistura das FMMS
como depressora pode proporcionar uma inovagdo para o cenario de reagentes, bem como para

0 processo de flotacdo mineral.
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4 REVISAO BIBLIOGRAFICA

4.1 Flotacao

A flotagdo é um processo amplamente utilizado no processamento de minerais com o
intuito de recuperar e concentrar minerais presentes em minérios. Esta técnica permite o
aproveitamento de minérios de baixo teor e complexidade que, antigamente, eram tidos como
ndo viaveis (QUAST, 2016). E empregada sobretudo em escala industrial, pois é muito eficaz
para separar as particulas minerais na faixa de tamanhos entre 10 e 150 um (CASTRO, 2016).

Um dos principais beneficios da técnica de flotacdo e ser um processo eficaz, a um custo
relativamente inferior, se comparado a outros processos de separacao. Ademais, apresenta uma
empregabilidade em diversos cenarios, tais como na separacdo da tinta de papel reciclado,
separacdo de ervilhas de suas vagens, 6leo dos residuos industriais e de tons metélicos,
bactérias, proteinas e particulas coloidais da agua (SILVA J., 2007).

Os principais processos de flotacdo utilizados pela industria mineral sdo:

e Flotacdo pelicular (skin flotation): é uma técnica empregada para as particulas
grosseiras, onde ndo existe a adesdo entre as particulas minerais e as bolhas de ar vistas
na flotacdo convencional (GUPTA; SURI, 1994);

e Flotacdo em 6leo (bulk oil flotation): é a técnica de separacao de minerais que emprega
as propriedades da interface agua/6leo. Neste processo, ocorre a agitacdo das particulas
minerais em uma suspensao agua/dleo. Posteriormente ao repouso do sistema binario
(&gua/dleo), as particulas hidrofilicas molhadas direcionam-se para o fundo enquanto as
particulas hidrofobicas se situam na interface dgua/éleo (CHAVES; LEAL FILHO;
BRAGA, 2018);

e Eletroflotacdo: durante o processo ocorre a formacao de bolhas finas nos eletrodos que
posteriormente desprendem-se e, no percurso de subida para a superficie da agua,
colidem com particulas solidas ou liquidas suspensas na agua. Alguns desses choques
promovem a adesdo de particulas as bolhas e a geracdo de agregados de particulas e
bolhas. Estes agregados, por sua vez, emergem para a superficie da agua e sdo coletados
através de uma raspagem mecanica (MOHTASHAMI; SHANG, 2019);

e Flotacdo por espuma (froth flotation): baseia-se na quimica de superficie dos minerais.
A separagdo das particulas minerais finas ocorre devido ao seu grau de hidrofobicidade.

Reagentes quimicos séo inseridos a polpa com o intuito de elevar, seletivamente, a
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hidrofobicidade dos minerais de interesse. Este processo ocorre no interior de
equipamentos especificos, onde sdo dispersadas bolhas de gas, normalmente ar. As
particulas hidrofébicas podem se aderir as bolhas de gas e ascender gerando uma
camada de espuma, deixando o0 equipamento por transbordo, contendo nesta espuma o
produto de interesse rico em minerais (MESA; BRITO-PARADA, 2019). O processo
de flotacdo por espumas é a modalidade de flotacdo mais empregada na tecnologia
mineral (CHAVES; LEAL FILHO; BRAGA, 2018) e, por esse motivo, sera a técnica

mais citada no presente trabalho.

4.1.1 Historico da flotagdo em espuma

O inicio da flotagdo foi atribuido ao engenheiro holandés Guillaume Daniel Delprat
(1856-1937), a partir de 1899, na Austrélia. Ele teve papel fundamental no progresso da técnica
que passou a ser denominada como processo de flotacdo (HABASHI, 2010).

A inovacdo na recuperacdo do zinco ocorreu em 1902 quando Delprat inseriu o mineral
em um misturador condicionando-o com cal ou dolomita, bem como, com uma quantidade
baixa de 6leo oriunda das opera¢Ges minerais. A polpa era adicionada em um separador, cujos
produtos finais consistiam em areias homogeneizadas e, no fundo, 4gua e lamas finas. Em
seguida, o acido sulfurico (1% a 10%), conduzido por tubos, reagia com os carbonatos gerando
a gaseificacdo e agitacdo da polpa densa, promovendo a separacdo das particulas de sulfeto
através de bolhas, na forma de um concentrado, e os rejeitos eram descarregados no fundo
(SILVA, 2005).

A partir desta descoberta, patentes foram requeridas (Patente Australiana 8081/1902).
Entretanto, verificou-se que, um ano antes, Charles Potter havia feito uma descoberta
sobreposta (Patente Australiana 18775/1901). Dessa forma, uma fusdo dos dois processos foi
realizada, ficando conhecida como processo Potter-Delprat, que passou a ser empregado
comercialmente pela BHP até 1923 com mudangas minimas (CLARK et al., 2006).

Varela e Brum (2007) mencionam que o responsavel pela patente do processo de
flotagcdo com base no 6leo para a concentracdo de calcopirita contendo ouro foi EImore. Em
1904-1905, ele patenteou metodos para a introducdo de gas por eletrolise e também por meio
do emprego de vacuo.

Em uma das fabricas da empresa Minerals Separations, uma maquina padrdo que
promovia a separacdo de minerais foi inventada por Theodore J. Hoover. A polpa percorria o

equipamento, de forma que as bolhas carregadas de minerais ascendessem a superficie. Este
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equipamento era composto por uma série de células divididas em compartimentos de agitacao
e espuma (BUNYAK, 2000).

Em 1905, os engenheiros Sulman, Picard e Ballot patentearam um processo que
diferenciava a flotacdo em espuma da flotacdo pelicular e da flotagdo em 6leo. O processo de
flotagéo da espuma (baseado nas patentes anteriores de Froment e Cattermole) empregava uma
quantidade inferior de 6leo na polpa do minério (menor que 1%) e agregava agitacdo por um
fluxo crescente de bolhas de ar (SANTANA, 2007).

Além dos equipamentos, o progresso tecnolégico observado na flotagcdo no ultimo
século esta vinculado ao aumento da diversidade e do volume de produtos quimicos
empregados e que repercutem nas caracteristicas dos minérios beneficiados. O retorno benéfico
oriundo dessa relacdo desencadeou o progresso de melhores operac6es de flotacdo (NAGARAJ;
FARINATO, 2016).

4.1.2 Fases e interfaces da flotacao

A flotacdo é uma técnica complexa que engloba fundamentos de hidrodindmica com
diversas etapas fisico-quimicas elementares (forcas de interacdo bolha-particula, forgas de
interacdo particula-particula) (KOSTOGLOU; KARAPANTSIOS; MATIS, 2006).

Inicialmente, os fenbmenos que explicavam a flotacdo ndo eram bem compreendidos.
Embora os conceitos de molhabilidade, hidrofobicidade e hidrofilicidade ja fossem presentes
na época, 0s primeiros testes foram feitos por tentativa e erro. Os estudos acerca da adsor¢éao
dos reagentes nas interfaces das particulas s6 tiveram inicio no século XX (NGUYEN;
SCHULZE, 2004).

Dessa forma, é de fundamental importancia o discernimento acerca dos conceitos de
fase e interface para uma melhor compreensdo dos mecanismos de flotacdo (SILVA, 2016).
Fase é uma porcdao homogénea, que possui distin¢do fisica e € separavel mecanicamente do
sistema (PERES; ARAUJO, 2009). Interface ¢ a regido localizada entre duas fases (AGUIAR,
2014) ou fronteira entre duas fases, regido tridimensional onde ocorre uma transi¢ao continua
das propriedades de uma fase as propriedades da outra (RABOCKAI, 1979).

Para um melhor entendimento da técnica, é necessario estudar minuciosamente 0S
fendmenos que ocorrem na fase liquida (dgua), bem como nas fases sélida (particulas minerais)
e gasosa (ar), pois nestas Gltimas ocorrem a formacao de sistemas que s&o incorporados a fase
liquida (SUTULQV, 1963). Ainda além, Krasowska et al. (2018), afirmam que a flotacdo é um
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sistema multifasico que abrange as interfaces liquido-sélido, liquido-ar, solido-ar, solido-sélido

e liquido-liquido.

4.1.2.1 Fase gasosa

A fase gasosa, finamente dispersa em pequenas bolhas, é responsavel pela recuperacdo
seletiva do mineral hidrofébico flutuante na zona de coleta. A fase gasosa também deve poder
transportar o mineral em toda a zona de limpeza até a altura da calha para transbordo
(YIANATOS et al., 1994). A zona de coleta ou zona de recuperacdo estd compreendida entre
a interface polpa/espuma e o sistema de aeracdo e tem como intuito a coleta das particulas
hidrofobicas. A zona de limpeza ou zona de espuma localiza-se entre a interface polpa/espuma
e o transbordo (TAKATA; VALLE, 2013).

Para um melhor entendimento dos processos fisicos que conduzem a flotacdo sdo
necessarias informacOes detalhadas acerca dos parametros da fase gasosa, onde o tamanho da
bolha de ar e a distribui¢do granulométrica dos minerais sdo os mais relevantes. A eficécia do
processo esta vinculada ao nimero de colisdes entre as particulas e bolhas, que dependem de
sua relacdo de tamanho (PIKILNYAK, 2015).

4.1.2.2 Fase solida

A estrutura dos cristais e a reatividade dos sélidos estdo vinculadas a geometria do
arranjo dos 4tomos constituintes que, por sua vez, estdo ligados ao tamanho dos mesmos e da
natureza da ligagdo que os conservam aderidos. As principais ligacdes séo do tipo covalente
(ligacdo forte e orientada), ibnica e metalica (ligacdo forte e ndo-orientada) e ligacdo de van der
Waals (ligacdo fraca) (MONTE; PERES, 2010).

Os minerais apresentam uma superficie particular oriunda da composi¢do quimica e da
estrutura cristalina definida. Essa superficie possui uma molhabilidade natural especifica que €
originaria da energia livre resultante do processo de moagem. A quebra de ligacdes fortes
(covalentes ou idnicas) origina sitios com energia livre excessiva. Em contrapartida, a ruptura
de ligacdes fracas forma sitios com pouca energia livre. Em ambos, superficies com
caracteristicas polares e apolares sdo formadas, respectivamente, para o primeiro e segundo
caso (BALTAR, 2018).

A hidrofilicidade e hidrofobicidade estdo relacionadas a propriedade polar ou apolar

presente na superficie da particula, respectivamente (VERAS, 2010). As moléculas podem ser
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polares ou apolares. Sabe-se que moléculas polares se atraem entre si da mesma forma que as
moléculas apolares se atraem entre si. A afinidade ndo ocorre no caso de uma molécula polar e
outra apolar. O processo de flotagdo baseia-se no fato de que alguns minerais apresentam
superficie polar e, portanto, tem afinidade pela agua, enquanto outros, com superficie apolar,
preferem a fase gasosa (BALTAR, 2010).

Sendo assim, pode-se afirmar que os minerais apolares sdo hidrofébicos, néo
compartilham elétrons no interior de suas moléculas, ndo se dissociam em ions, sdo
qguimicamente inativos e ndo reagem com os dipolos da agua. Um comportamento contrario é
observado para os minerais polares, hidrofilicos e, semelhantes aos compostos quimicos
polares, possuem estrutura assimétrica, realizam trocas de elétrons e sdo extremamente ativos
(SILVA, 2005).

4.1.2.3 Fase liquida

A agua é o liquido usado para a técnica de flotacdo em razéo de sua abundancia e baixo
custo. Além disso, € um solvente forte e apresenta polaridade significativa. As moléculas
polares da &gua interagem entre si por meio de ligacGes de hidrogénio. A polaridade expressiva
é o fator que causa a hidratacdo dos ions em soluc¢des aquosas (SANTANA, 2007).

Estas caracteristicas sdo extremamente relevantes para o processo de flotacdo pois
explanam como os sélidos vdo se comportar frente ao fendbmeno da molhabilidade. Se a matéria
é inativa, ela ndo terd uma polaridade capaz de promover a atracdo das moléculas de 4gua e, em
razao disso, ndo conseguira molhar-se, pois a interacao entre as moléculas de agua é mais forte
em relacdo as moléculas do sélido e da agua (MATIS, 1995).

A agua, naturalmente, possui ions sédio (Na), calcio (Ca), magnésio (Mg), cloro (CI),
acido carbonico (H2COs) e fons sulfato (SO42), gases de oxigénio (O2), hidrogénio (H2), sulfeto
de hidrogénio (H2S), nitrogénio (N2) e metano (CHa). Ferro (Fe), manganés (Mn), bromo (Br),
iodo (1), fltor (F) e tiossulfato (S2032) também sdo encontrados, porém, em quantidade inferior
(BOCHAROV; IGNATKINA, 2007).

As principais intercorréncias provocadas pelo emprego de aguas de ma qualidade em
processos de flotacdo perpassam pelo consumo de coletores por parte dos ions em solucéo, a
ativacdo indesejada de minerais de ganga e a limitacdo na dissolucdo de coletores na polpa
mineral o que inibe ou diminui a coleta do mineral de interesse (PINHEIRO; BALTAR; LEITE,
2011).
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4.1.2.4 Fendmenos interfaciais

A flotacdo é uma técnica que abrange cinco interfaces: solido-solido, liquido-liquido,
solido-liquido, solido-gas e liquido-gas.

Uma particula mineral recoberta por lamas de outra espécie, por meio de um mecanismo
de atracdo eletrostatica denominado de “slime coating ” caracteriza uma interface solido-solido.
Este processo € de grande relevancia uma vez que a particula perde sua identidade superficial
(PERES; ARAUJO, 2009).

A interface liquido-liquido pode ser observada quando sdo empregados alguns reagentes
de flotagdo que ndo se misturam em &gua. A fim de auxiliar 0 acesso desses reagentes as
interfaces é preciso realizar um processo de emulsificacdo (OLIVEIRA, 2004).

A interface solido-liquido é caracterizada pela presenca das particulas minerais em meio
aquoso. A interface solido-gas é representada pela interacdo das particulas minerais com as
bolhas de gés e a interface liquido-géas é observada pela pelicula de agua presente na bolha de
gas (FERREIRA, 2011).

Devido ao fato de as interfaces apresentarem uma espessura muito fina, técnicas
avangadas de microscopia eletronica inviabilizam a possibilidade de observagao “in situ” dos
fendmenos que ocorrem na superficie. Sendo assim, modelos empiricos e medidas
experimentais de trés grandezas (adsorcéo, tensdo superficial e potencial zeta) séo realizados
(PERES; ARAUJO, 2009).

A adsorcdo € uma operacdo de transferéncia de massa, onde determinados sélidos
conseguem se concentrar na superficie de determinadas substancias existentes em fluidos
liquidos ou gasosos, permitindo a separacdo dos elementos desses fluidos. A espécie que se
acumula na interface do material recebe 0 nome de adsorvato ou adsorbato e a superfice sélida
na qual o adsorvato se acumula, de adsorvente ou adsorbente (RUTHVEN, 1984).

A flotagdo direta s vai ocorrer se a adsorcao dos reagentes na superficie dos minerais
for seletiva, de modo que somente a superficie mineral de interesse se torne hidrofobica
enguanto as superficies minerais de ganga continuem ou se tornem hidrofilicas (GUPTA; YAN,
2016). “A flotacao reversa ¢ quando os minerais de ganga sdo flotados e os minerais de interesse
permanecem na polpa mineral” (CHAVES; LEAL FILHO; BRAGA, 2018, p. 409).

Segundo a natureza das forcas envolvidas, existem dois tipos de adsorcdo (VIDAL et
al., 2014).

e Adsorcdo fisica ou fisissor¢do: ha uma fraca relagdo entre o adsorvato e a superficie do

adsorvente devido as forcas de van der Waals;
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e Adsorcdo quimica ou quimissorc¢do: trata-se de uma ligacdo forte, uma vez que ocorre

a troca ou partilha de elétrons entre as moléculas do adsorvato e a superficie do

adsorvente, resultando em uma reacdo quimica.

O processo é conduzido por meio de diversas interacBes que ocorrem na regido
interfacial abrangendo variaveis como a solubilidade, a carga superficial do solido, o pH, a
temperatura da solucdo e a propria estrutura da espécie quimica que se adsorve (PENHA,;
SPIER; DEBACHER, 2001).

O fendmeno de adsorcéo ocorre tanto na interface sélido-gés quanto na interface sélido-
liquido. No primeiro caso, 0 processo ocorre por meio da oxidacéo da superficie dos minerais
(SILVA, 2005). Porém, na interface solido-liquido ocorre uma adsorcdo bem caracteristica por
meio do processo de hidrofobizacdo artificial de particulas, modificando seus atributos de
molhabilidade (SANTOS, 2010).

A segunda grandeza, denominada tensao superficial, de acordo com Luz e Lima (2007,
p. 476), é definida como “o trabalho para aumentar a superficie em uma unidade de area por
um processo isotérmico e reversivel.”

A tensdo superficial pode sofrer influéncia da utilizacdo de reagentes inorganicos ou
organicos, denominados de surfactantes (PRPICH et al., 2009). De acordo com Finch, Nesset
e Acufia (2008), os surfactantes sdo compostos cuja estrutura molecular é formada por uma
parte hidrofilica (polar) e uma parte hidrofébica (apolar), sendo esta Gltima representada por
uma cadeia de hidrocarbonetos, cujo grupo hidrofilico comum é o OH (como nos alcoois) ou
grupos alcoxi (como nos poliglicois). Oliveira e Mei (2009), afirmam que os surfactantes atuam
orientando sua fracdo hidrofilica em direcéo a fase aquosa e a sua fracao hidrofébica em direcéo
a fase gasosa.

As moléculas dos coletores e dos espumantes sdo semelhantes, sendo que a Unica
diferenca existente estd no grupo funcional polar. Enquanto o coletor tem na parte polar da
molécula um grupo ativo, idnico e solidofilico, a molécula do espumante possui 0 grupo polar
ndo ionizavel. Por esse motivo, os coletores tendem a se adsorver na interface solido-liquido e
0s espumantes na interface liquido-gas (BALTAR, 2010).

A tenséo superficial de uma solucdo normalmente € afetada pela concentragéo de soluto.
Para os sais inorganicos (KCI, NaCl, MgSQOa4), normalmente, 0 aumento da concentragdo incide
no aumento da tensdo superficial. Um comportamento contrario € observado na maioria dos
surfatantes (alcoois, carboxilatos, aminas, sulfatos, sulfonatos, sais quaternarios de amonio
etc.), onde o aumento da concentracdo incide na diminuicdo da tenséo superficial (MONTE;
PERES, 2010).
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Esta reducdo da tensdo superficial com a concentracdo do surfactante se estende até o
nivel denominado concentracdo micelar critica (CMC) (BALTAR, 2010). A CMC é a
concentracdo a partir da qual inicia-se a formacéo das micelas (BURLATSKY et al., 2012). A

Figura 4.1 mostra a ligacdo existente entre tensao superficial e concentracdo de surfactante.

Figura 4.1 — Relacao entre a tenséo superficial (TS) e a concentracao de surfactante
para determinacdo da concentracéo micelar critica (CMC)
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Fonte: adaptado de Mulligan (2005, p. 184)

Em razdo da adicdo de surfactante, € possivel observar uma reducdo dréstica da tensao
superficial na regido situada antes da CMC. Logo acima desta regido, ndo sdo vistas alteractes
significativas nas propriedades termodindmicas do sistema sob condi¢cdes de equilibrio
(MATIS, 1995).

A tensdo superficial presente na interface liquido-gas inibe o tempo de vida das bolhas
de ar comprometendo o transporte das particulas hidrofobicas. Dessa forma, o transporte das
particulas hidrofobicas somente ocorrera em razdo da adicdo de um reagente surfactante que
reduz a tensdo superficial, eleva o tempo de vida da bolha e assegura a formacao da espuma
(BALTAR, 2018).

Existem varios métodos para a determinacdo de tensdo superficial, que podem ser
estaticos, como ascensdo capilar, da gota pendente ou cadente, pressdo maxima de bolha, bolha
ou gota séssil, ou dindmicos, como o método do anel, da placa de Wilhelmy, métodos a partir
de oscilagdes superficiais em reservatorios e da evolucdo da secédo transversal de jatos livres
(jato oscilante) (KRAMER et al., 2012).
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Por fim, a dltima grandeza é denominada de potencial zeta que, segundo Bueno-
Tokunaga, Pérez-Garibay e Martinez-Carrillo (2015, p. 50) “é o valor do potencial elétrico no
plano de cisalhamento da particula”. Essa grandeza, conforme ilustrada na Figura 4.2,
determina o comportamento das particulas coloidais, sua estabilidade nas dispersdes ou sua

tendéncia a coagulacdo (RAO, 2004).

Figura 4.2 — Representacdo esquematica do potencial zeta
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Fonte: Papaprova (2011)

Posterior a etapa de cominuic¢éo das particulas minerais (0xidos e oxi-hidroxidos), sitios
carregados sdo gerados, onde os ions H* e OH" sdo adsorvidos sobre a superficie destas
particulas minerais alterando a caracteristica superficial das mesmas. Sendo assim, o potencial
zeta esté vinculado ao pH da suspensao, sendo estes ions denominados ions determinadores de
potencial (IDP) (SILVA, 2014).

A medida que ocorre a alcalinizagio ou a acidificacio da solucéo, o potencial zeta torna-
se, respectivamente, mais negativo ou mais positivo. Quando o potencial zeta de um mineral é
zero, sugere-se que na superficie ndo existe um excesso de cargas e, por isso, 0 mineral
encontra-se no seu ponto de carga zero (PCZ), ou que todos os contra-ions (ions atraidos para
a superficie como consequéncia do excesso de cargas) se localizam na camada de Stern e, assim,
ndo produzem potencial, logo o mineral situa-se em seu ponto isoelétrico (PIE) (OLIVEIRA,
2016).

Existem quatro formas para mensurar o potencial zeta: eletroforese, potencial de fluxo,
eletroacustico e eletroosmose, sendo que, cada método é empregado para uma faixa
granulométrica distinta. O potencial de fluxo é mais apropriado para particulas grosseiras

(proximo de 25 pm ou superior); a eletroforese é Gtil para particulas finas o suficiente para
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continuarem suspensas por longos periodos, mas que sejam possiveis de visualizar no
microscopio e a eletroacUstica atende particulas submicrénicas a nanotonizadas (CARLSON;
KAWATRA, 2013).

4.1.3 Mecanismos da flotacéo

A flotacdo em espuma divide-se em duas zonas ativas: a zona de polpa, onde ocorre a
coleta de particulas, e a zona de espuma, onde a recuperacdo de espuma € gerenciada por trés
mecanismos principais (HOANG et al., 2019).

Dentre os principais mecanismos destacam-se, conforme apresentado na Figura 4.3, o
aprisionamento fisico (entrapment) de particulas entre os agregados bolha-particula, coliséo e
adesdo seletiva (attachment) de particulas com as bolhas de ar, fendmeno conhecido como
flotacdo verdadeira (true flotation) e arraste hidrodindmico de particulas (entraintment) a zona
de espuma (WILLS; FINCH, 2015).

Figura 4.3 — Mecanismos de flotagdo: (a) aprisionamento fisico (b) flotacao verdadeira e
(c) arraste hidraulico
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Fonte: Engenovo (2014, p. 2)

O aprisionamento fisico consiste no enclausuramento das bolhas no interior dos flocos
em razdo das pequenas dimensbes das mesmas, formando os chamados flocos aerados
(CINTRA, 2019) e que, consequentemente, diminuem a densidade do agregado bolha-particula
(DANTAS; PINHEIRO; LEITE, 2010). Esse aprisionamento pode ser gerado em trés ocasioes:
na geracgdo do floco, no decorrer da fratura do floco e sua reconstitui¢do no interior da célula de
flotagdo e no momento do efeito da varredura das bolhas em ascensdo pelos flocos em
sedimentacdo (DEZOTT]I, 2008).
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A flotagdo verdadeira consiste na anexagdo de uma particula mineral a superficie de
uma bolha em ascensdo (GEORGE; NGUYEN; JAMESON, 2004). Esta ades&o das particulas
minerais as bolhas de ar € o mecanismo de maior relevancia na flotacdo mineral, uma vez que
tal ocorréncia é responsavel pela maior quantidade de particulas recuperadas no concentrado
(REIS, 2015).

Essas particulas sdlidas podem ser naturalmente hidrofobicas ou terem se tornado
hidrofobicas através da adicdo de reagentes coletores. O entdo agregado formado (particulas
minerais sélidas e bolhas de ar), caracterizado por uma densidade baixa, € transferido da fase
da polpa para a fase da espuma (ABIDI et al., 2014).

O arraste hidraulico, representado na Figura 4.4, € um mecanismo fisico ndo seletivo
para transferéncia de particulas, tanto hidrofilicas quanto hidrofébicas (JOHNSON, 2019), onde
perfazem duas fases, observado principalmente em particulas com granulometria inferior
(SANTANA, 2007).

Figura 4.4 — Representacdo grafica do fenbmeno de arraste hidrodinamico

Fonte: Nykanen et al. (2018, p. 2)

Os principais fatores que afetam o arraste hidrodindmico sdo: recuperacdo de agua no
flotado, tamanho e densidade de particulas, porcentagem de solidos na polpa, reologia e
estrutura, tempo de residéncia e peso da espuma (WANG et al., 2015).

A flotacdo verdadeira e o arraste hidrodindmico podem ocorrer concomitantemente para
0 mesmo mineral, dependendo das fracfes de tamanho que estiverem na polpa e das condicdes
operacionais empregadas, principalmente a vazdo de ar. As particulas minerais flotadas,
normalmente chegam ao produto flotado através da flotacdo real. Porém, os minerais
hidrofobicos que flotam mais lentamente também podem ser recuperados por arraste

hidrodinamico juntamente com os minerais hidrofilicos (CILEK, 2009).
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Isso, por sua vez, faz com que a flotagdo verdadeira seja um processo seletivo, enquanto
0 arraste e 0 aprisionamento, mesmo que tenham sua parcela de contribuigdo na recuperagao
global do processo, ndo séo seletivos, sendo muitas vezes responsaveis pelo aumento do teor
de contaminantes no concentrado (SANTOS, 2005). Industrialmente, estagios adicionais de
flotacdo sdo realizados, denominados de circuitos, com o intuito de obter uma qualidade mais
apropriada do concentrado, diminuindo assim, o aprisionamento de particulas indesejadas
(REIS, 2015).

4.1.4 Etapas da flotagéo

Os fendbmenos que explicam a flotacdo sdo complexos (SILVA, 2015). No entanto, para
gue o contato entre bolha e particula ocorra, priorizando sobretudo a flotacdo verdadeira, sao
empregados reagentes que interagem com o sélido, reduzindo a energia superficial do mesmo,
promovendo uma melhor adesdo da particula com a bolha de ar, respeitando critérios
termodinamicos com o objetivo de atingir uma adesao eficaz (REIS, 2019).

Mas, algumas vezes, a flotacdo das particulas pode ndo acontecer, mesmo quando 0s
critérios termodinamicos sdo adequados. Isto estd vinculado a outros fatores que, por sua vez,
estdo intrinsicamente ligados & cinética e a hidrodindmica do sistema de flotacdo, que também
devem ser atendidos, tais como (LASKOWSKI, 1986 apud MONTE; PERES, 2010, p. 412):

(i) a colisdo entre as particulas e as bolhas;

(ii) o filme de separacdo na interface particula-bolha deve ser o mais fino possivel e
romper durante o tempo de coliséo, possibilitando a adesao;

(iii) o agregado particula-bolha deve ser resistente o suficiente para permanecer intacto

na célula de flotacdo, até a retirada da espuma (transporte).

Estes trés critérios — colisdo, adesdo e transporte — sdo conhecidos como as etapas de
flotagdo. Hassanzadeh et al. (2018), afirmam que o encontro particula-bolha (denominada
colisdo) é tido como o subprocesso mais eficiente de interagdo particula-bolha, em razdo de
afetar, de forma relevante, na constante da taxa de flotagéo e na recuperagé@o do processo.

Baltar (2008) afirma que a colisdo e afetada pelo sistema hidrodindmico. A adesdo, por
sua vez, esta ligada as interacbes na interface particula-bolha, sendo beneficiada
consideravelmente pela hidrofobicidade da superficie mineral e o transporte esta vinculado a
estabilidade do agregado particula-bolha formado na etapa prévia. Ainda além, se houver algum

problema com qualquer uma das etapas, a probabilidade de flotacdo é zero. Assim, a



30

probabilidade de flotacdo pode ser definida conforme apresentado na equagédo 1 (BALTAR,
2008):
Pr=P.xPF,x P Q)

Onde: P é a probabilidade de flotacdo, P, € a probabilidade de colisdo bolha-

particula, P, é a probabilidade de adesé&o entre particulas hidrofobicas e bolhas de ar e P; é a
probabilidade de transporte.

A probabilidade de colisdo é dependente do raio da particula e da bolha, das suas
velocidades relativas, da densidade da particula e da viscosidade do fluido. A probabilidade de
adesdo consiste num possivel rompimento do filme umectante por parte da particula de forma
a criar um angulo de contato que assegurara uma fixacao estavel a superficie da bolha. Além
disso, para aderéncia da particula a bolha, as forcas de fixagdo devem suportar as forgas de
deslocamento, abrangendo tracdo gravitacional, arraste de fluido e aglomeracéo de particulas
adjacentes na superficie da bolha (GUPTA; YAN, 2016).

A probabilidade de transporte é dependente da capacidade de transporte das unidades
bolha-particulas ao concentrado final através da célula mecénica e, no caso das colunas,
drenagem da espuma. Esta Ultima, por sua vez, esta vinculada a estrutura da espuma (tipo de
espumante), concentracdo de sélidos, diametro das particulas de ganga e largura dos canais de
drenagem (TABOSA, 2007).

4.2 Reagentes empregados na flotacéo

Um reagente pode ser conceituado como “um agente que produz reagdes quimicas” ou
“substancia que atua em outra em uma reag¢ao quimica” (PEARSE, 2005). Diversos reagentes
organicos e inorganicos sdo utilizados na flotacdo com o objetivo de gerenciar as caracteristicas
das interfaces e, sendo assim, qualquer espécie organica ou inorganica que possui a
possibilidade de concentrar-se em uma das cinco interfaces existentes é passivel de ser um
agente ativo na superficie (LEJA, 1982).

A flotagdo € uma técnica de separacdo fisico-quimica, que emprega uma variedade de
reagentes (DEY; PANI; SINGH, 2014). Esses constituem-se nos maiores responsaveis pela
eficacia do processo de flotagdo sendo que, inicialmente, 0s maiores progressos observados no
processo de flotacdo industrial estavam vinculados aos avancos cientificos e/ou tecnoldgicos

obtidos no desenvolvimento de novos reagentes (CASTRO, 2016).
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Fatores como dosagem, tempo de condicionamento e a preferéncia pelo reagente estéo
vinculados as reivindica¢Ges de mercado e a maxima recuperacdo de mineral minério a fim de
que seja possivel viabilizar técnico e economicamente o0 processo de concentragdo mineral
(SOUSA, 2016). Portanto, buscam-se reagentes que possuam um baixo custo atrelado, bem
como que néo inviabilizem a seletividade do processo, de forma a analisar sempre os limites de
especificacdo de impurezas e de recuperacao metaltrgica (MARIA, 2009).

De forma geral, um passo a passo para o desenvolvimento aplicado de reagentes para o
processo de flotacdo deve abranger a busca e reconhecimento de produtos e fornecedores, testes
de flotacdo em bancada (testes exploratorios e com planejamento fatorial de experimentos) e
confirmacgéo de performance em testes industriais para homologagdo (MATOS, 2017).

Os principais tipos de reagentes na flotacdo mineral sdo: coletores, espumantes e

modificadores.

4.2.1 Coletores

S&o reagentes organicos que adsorvem na superficie do mineral a ser flotado e, dessa
forma, tornam o mineral hidrofébico, de modo que uma bolha de ar possa se prender a sua
superficie (FUERSTENAU; URBINA, 1988).

A fim de possuir a dupla habilidade de adsorver e conceder a hidrofobicidade, a
molécula coletora deve ter, no minimo, duas partes funcionais sendo um grupo ndo polar ou
molecular e um grupo polar ou iénico que reagira eletrostaticamente ou quimicamente na
superficie do mineral (FUERSTENAU; SOMASUNDARAN, 2009). A fracdo polar pode ter
funcdes distintas e a fracdo covalente é sempre uma cadeia organica, de comprimento variavel,
podendo ser ramificada e até mesmo ciclica (COSTA; FERNANDEZ, 2015).

Sabe-se que em solucdo aquosa, a parte ndo polar ou molecular ndo é ionizavel e, em
razao das particularidades inerentes as caracteristicas elétricas das ligacGes covalentes, esta fase
possui maior afinidade pelo ar do que pela agua (CHAVES; LEAL FILHO; BRAGA, 2018).
Sendo assim, em uma interface solido-liquido, a cadeia de hidrocarbonetos do coletor (parte
apolar da molécula) promove a hidrofobizacdo necesséria da superficie da particula mineral
(BALTAR, 2008; GUPTA; YAN, 2016).

A parte polar da molécula do coletor, responsavel pela adsor¢do na superficie do
mineral, confere a molécula solubilidade em agua em razdo da presenca de grupamentos

funcionais polares, em que, polar atrai polar. Assim, ao reagir com a agua, 0 grupo ativo do
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coletor pode ser ionizado, assegurando uma maior afinidade do coletor com a superficie mineral
(OLIVEIRA, 2016).

Os coletores podem ser idnicos ou ndo iénicos. Os ndo ibnicos se distinguem em dois
grupos, sendo o primeiro deles composto por reagentes contendo enxofre bivalente e o segundo
formado por 6leos de hidrocarbonetos ndo polares (BULATOVIC, 2007). Ja os coletores
i6nicos, de acordo com Sousa (2016), sdo classificados em fungédo da sua carga idnica, podendo
ser subdivididos em aniénicos ou catidnicos. Os acidos graxos ou compostos de sulfidrila, como
xantatos e ditiofosfatos fazem parte do primeiro grupo e as aminas comp&em o segundo grupo.
Ainda além, dentre os coletores aniénicos, hd uma subdivisdo em oxidrilicos e sulfidrilicos
(NUNES, 2015). Um outro tipo de classificagdo divide os sistemas de flotagdo em sulfetos e
ndo sulfetos, conforme Tabela 4.1.

Na flotacdo de sulfetos sdo empregados reagentes do grupo dos tio-compostos que
constituem um dos trés principais tipos de surfactantes empregados na flotagéo. A classe dos
ndo sulfetos abrange uma gama maior de minerais, sendo mais complexa e, por isso, a maioria
dos minerais € classificada como oxi-minerais, classificacdo que exclui 0os minerais como a
fluorita e a criolita. Outra divisdo agrupa os nao sulfetos em Oxidos e silicatos, minerais
ligeiramente solGveis (minerais tipo-sal) e sais solUveis (halita e silvita) (OLIVEIRA; SOUZA,
2008). Observa-se que as aminas e 0s acidos carboxilicos sdo 0s reagentes coletores mais
empregados para uma gama de minerais, com excecdo dos sulfetos e elementos nativos
(VIANA, 2006).
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Tabela 4.1 — Listagem dos principais coletores utilizados por classificacdo mineraldgica

Classificagdo Mineraldgica Exemplo de Exemplo de coletores
minerais
Sulfetos calcocita, bornita, xantatos, tiofosfatos e
galena, esfalerita,  tiocarbamatos
calcopirita,
pirita,molibdenita,
pentlandita
N&o Elementos  Metalicos ouro, prata, ditiofosfatos,monotiofosfatos
sulfetos nativos platindides e xantatos
N&o metalicos carvao, cresois, querosene e 6leo de
enxofre,grafita pinho
Baixa Oxidos Oxidos hematita, ilmenita, aminas e &cidos carboxilicos
solubilidade cromita, pirocloro
Hidroxidos brucita, goethita aminas e acidos carboxilicos
Silicatos willemita, quartzo, aminas e acidos carboxilicos
fedspatos,
espoduménio
Levemente  Carbonatos calcita, dolomita, aminas, &cidos carboxilicos e
sollveis cerussita 4cido fosférico (derivados
0rganicos)
Boratos boracita &cidos carboxilicos
Sulfatos/Cromatos anglesita, barita, 4&cidos carboxilicos
celestita
Tungstatos scheelita, aminas e cidos carboxilicos
/Molibdatos wolframita
Fosfatos/Arseniatos/Vanadatos apatita, monazita, acidos carboxilicos,
vivianita, eritrina  hidroxamatos e sarcosina
Haletos fluorita &cidos carboxilicos
Sais Haletos silvita aminas
sollveis halita &cidos carboxilicos

4.2.2 Espumantes

Fonte: adaptado de Viana (2006, p. 24)

Segundo Loyola (2006, p. 11) “os espumantes sdo moléculas neutras, de cadeia

carb6nica mediana, contendo um grupo funcional apolar (interage na interface sélido-gas) e um

grupo polar (interage na interface liquido-gas)”.

Estes reagentes apresentam estrutura semelhante a dos coletores. No entanto, a distin¢éo

entre estes se da no carater funcional do grupo polar que, nos coletores é quimicamente ativo e
capaz de interagir com a superficie do mineral a ser coletado migrando-o para a interface sélido-
gas enguanto os espumantes apresentam um radical liofilico com grande afinidade com a agua,
tendendo, portanto, a migrar para a interface liquido-gas (CHAVES; LEAL FILHO, 2004).

O principal objetivo do espumante no processo de flotagdo é formar um emaranhado de
bolhas de ar estaveis que assegurem suficientemente que as particulas minerais hidrofébicas

sejam capturadas por elas (RAO, 2004).
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Segundo Somasundaran e Dianzuo (2006, p. 162), o desempenho do espumante pode
ser avaliado considerando os seguintes fatores:

(a) Flotacéo (recuperacdo e qualidade do concentrado);

(b) Volume e vida util da espuma;

(c) Tamanho da distribuicéo das bolhas;

(d) Caracteristicas mdveis das bolhas (taxa crescente);

(e) Taxa de coalescéncia de bolhas;

(f) Propriedade mecénica da espuma (tenacidade, viscosidade);

(9) Propriedades eletrostaticas das bolhas (potencial zeta);

(h) Interacdo do bocal com a superficie mineral (co-adsor¢ao com coletor).

As propriedades dos espumantes estdo ligadas a diversos fatores, incluindo estrutura,
concentracdo e capacidade de interagir com a agua, solidos, coletores e modificadores
(DRZYMALA; KOWALCZUK, 2018). Em razdo disso, de acordo com Khoshdast e Sam
(2011) existem quatro classificagdes comumente empregadas que se baseiam na sensibilidade
ao pH, solubilidade, capacidade de espuma/coleta e da relacdo de seletividade/poténcia de
espuma. No entanto, no que diz respeito a classificacdo quanto a sensibilidade ao pH, elas
dividem-se em acidas, quando a capacidade da espuma é reduzida com a elevacdo do pH de
acido para alcalino, e neutra, quando o desempenho do espumante nao € comprometido com o
valor do pH da polpa (HEARN; MUCHON; BOSKOVIC, 2015).

Os espumantes neutros sao caracterizados por uma molécula na qual o grupo polar € um
hidroxil (-OH), geralmente na forma de alcool ou glicol (VERAS et al., 2014). Bulatovic (2007)
menciona que os espumantes &cidos sdo tipicamente da classe dos fendis. Os principais
espumantes sao apresentados na Tabela 4.2 (FUERSTENAU; SOMASUNDARAN, 2009).

Tabela 4.2 — Principais espumantes utilizados
Espumante Constituinte Férmula guimica do constituinte
OH

Acido cresilico Xilenol r:H;-@—cHJ

CHz=—CH — CH;=— CH — CHz
MIBC Metil-isobutil-carbinol | |
CHgy OH

Poliglicol Polipropileno CHa— ({0 — CaHg), OH

CHz

|
Oleo de pinho Terpineol @ <I3 — CH3
OH

CHa

Fonte: adaptado de Fuerstenau e Somasundaran (2009, p. 257)
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4.2.3 Modificadores

Os modificadores sdo reagentes empregados para ativar ou deprimir a acdo do coletor
na superficie do mineral, acarretando numa separacdo mais seletiva (MONTE; PERES, 2004).
Gupta e Yan (2016) afirmam que estes podem ser divididos em ativadores, reguladores de pH
e depressores.

Os ativadores sdo reagentes quimicos empregados quando se quer flotar um mineral
complexo ou impossivel de flotar somente com a utilizacdo de um coletor ou espumante
(CROZIER, 1992). Chaves, Leal Filho e Braga (2018) afirmam que o sulfeto de sodio e o
sulfato de cobre sdo os principais ativadores utilizados, respectivamente, na sulfetizacdo de
oxidos de cobre, chumbo e zinco e na ativacao da esfalerita.

Uma atencdo deve ser dada ao pH da polpa de forma que, tendo esse parametro
controlado, ha uma tendéncia em maximizar a recuperacgdo e a seletividade do processo. Os
principais reguladores de pH empregados sdo: hidroxido de sodio, cal, carbonato de sodio,
amonia, acido cloridrico e acido sulfurico (FUERSTENAU; SOMASUNDARAN, 2009).

4.2.4 Depressores

Os depressores séo 0s reagentes que possuem a funcéo de coibir a adsor¢éo do coletor
ou inibir a fixacdo de bolhas em superficies minerais que ndo sao desejadas (FUERSTENAU,
2009). Para tal, devem possuir uma adsorcao preferencial pelos minerais a serem deprimidos,
assegurando, dessa forma, um aumento na seletividade do processo (SOUZA, 2011).

A utilizacdo de reagentes para a depressdo mineral é normalmente necessaria para
atender as seguintes finalidades (SOMASUNDARAN; DIANZUO, 2006):

a) Regulacdo de componentes idnicos na polpa: espécies minerais dissolvidas como
Cu?*, Fe?*, Pb?*, Ca?* e Mg?* podem alterar o comportamento de flotagdo dos minerais, através
da ativacdo, depressdo ou precipitacdo de coletores, os quais podem resultar em uma ma
separacao;

b) Hidrofilizacdo de superficies minerais por adsor¢éo direta de depressores;

c) Dessorc¢éo do coletor da superficie mineral ou co-adsorcdo do coletor;

Além disso, Chaves, Leal Filho e Braga (2018) complementam com o controle do

potencial eletrocinético da superficie mineral.
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De forma a serem empregados como reagentes depressores, as moléculas de um
composto organico devem atender os seguintes critérios (BALDAF; SHUBERT, 1980 apud
GUIMARAES, 2004, p. 32):

a) Apresentar grupos polares habeis a se conectarem mais fortemente com os sitios da

interface sélido/liquido em relacéo aos coletores;

b) Serem héabeis a adsorverem-se seletivamente, ou seja, somente direcionado a uma
espécie mineral ou grupo de espécies que possuam alguma particularidade funcional
semelhante;

c) Apresentar grupos polares em qualidade e quantidade suficientes para assegurar ao
adsorvato uma caracteristica hidrofilica, por meio do direcionamento desses grupos
polares no sentido da fase aquosa.

Os depressores podem ser de origem organica ou inorganica. Baltar (2008) afirma que
silicato de sodio, sulfeto de sédio, cromato e dicromato de potassio, cianeto de sédio e outros
sais sdo 0s depressores inorganicos mais conhecidos.

Pearse (2005) subdividiu os depressores de origem organica em polissacarideos e
polifénois (taninos). Estdo inclusos no primeiro grupo a goma de guar, amido, dextrina e a
carboximetilcelulose (CMC). O segundo grupo é composto por quebracho, a mimosa (casca da
acacia) e o lignossulfonato de sodio.

4.2.5 Amidos

No Brasil, 0 amido de milho é o depressor mais empregado nos processos de flotacdo
mineral (MOREIRA, 2013). Na Europa, o amido de batata é bastante utilizado (ARAUJO;
VIANA; PERES, 2005). Estudos com amido de mandioca também sdo vistos (MAPA et al.,
2007). Porém, estas duas ultimas fontes ndo possuem producdo suficiente para atender a

demanda da industria mineral brasileira e sdo muito usadas na alimentacdo humana.

4.2.5.1 Composicao molecular

O amido é um polissacarideo formado sobretudo por moléculas de amilose (Figura 4.5)
e amilopectina (Figura 4.6), que sdo polimeros de glicose (Figura 4.7). Embora sejam
compostos quimicamente semelhantes, a amilose € um polimero linear e insoltvel, enquanto a

amilopectina € um polimero ramificado e apresenta elevada solubilidade (NUNES; PERES,
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2011). O carater hidrofilico da molécula de amido é devido a presenca de um grande nimero
de radicais OH™ nas unidades a-D(+) glicose (PERES; CORREA, 1996).

Figura 4.5 — Formula estrutural da amilose

CH,OH CHOH CHOH

i i

T/lc O\Z T;/E O\Z T/l: N
C C

T T Z/I_o N 0\:: (TE/LO N TT/LC’“

| |
H OH H OH (N-2) H OH

Fonte: adaptado de Leja (1982, p. 320)

Figura 4.6 — Férmula estrutural da amilopectina
CH,0OH

C4
T/H ) |H I/| O\i
¢
CJ'\OH |/|_O J -T:/Lo

H OH

| cC—0 - 0O
T;/‘H ’ z TC/' \| \/' \T
ey e Lo |/Lo
C
H OH IL OH H

Fonte: adaptado de Leja (1982, p. 321)

Figura 4.7 — Estrutura da glicose

‘6 )(|3 H>0OH
OH 4 (I:fS) O‘-».\ H
| /' H \ |
C /;:4 ) (1) &=
N, OH OH l
H ([: (3) .;:)('3/ OH
| |
H H

Fonte: Baltar (2008, p. 143)
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Amilose e amilopectina tém substancialmente diferentes propriedades. Muitas dessas
distingbes séo derivadas de diferencas de massa molecular e forma molecular (estrutura da
macromolécula). A massa molecular do amido varia de acordo com a quantidade presente dos
dois tipos de polissacarideos e é muito dificil de ser determinado (ARAUJO, 1988). Porém, a
massa molecular da amilose é da ordem de 250.000 Daltons (1500 unidades de glicose),
variando entre as especies de plantas e dentro da mesma espécie, dependendo do grau de
maturacdo. Para a amilopectina, este valor estd compreendido entre 50 a 500x10° Daltons
(DENARDIN; SILVA, 2009). Estruturalmente e, em muitas aplicac@es, funcionalmente, a
amilopectina € a mais importante das duas fracbes, porque sozinha é suficiente para gerar
granulos, como ocorre em amidos mutantes desprovidos de amilose (OATES, 1997).

4.2.5.2 Estrutura granular e interna do granulo de amido e cristalinidade

O amido é armazenado na forma de corpos intracelulares denominados de granulos. O
tamanho e a forma de granulos de amido estdo entre os elementos mais relevantes na
determinacdo de potenciais usos dos amidos (LEONEL, 2007). “Para averiguacdo da origem
de um determinado granulo de amido é necessario caracteriza-lo através da determinacdo de
seu tamanho e formato, bem como de suas proporgdes relativas de amilopectina e amilose”
(AGUIAR, 2014, p. 52). O tamanho do granulo pode variar entre 1 a 110 um, dependendo da
fonte de amido e, quanto aos formatos, podem ser encontrados tanto regulares quanto
irregulares (HOOVER, 2001).

O interior do granulo de amido é formado por regides cristalinas e amorfas alternadas,
razdo pela qual o mesmo é frequentemente descrito como um polimero semicristalino ou
parcialmente cristalino (ELIASSON, 2017). S&o nessas regides amorfas do granulo que se
encontra a amilose, j& a amilopectina estd inserida nas zonas cristalinas (MORAIS, 2019).
Através da difracdo de raios X é possivel distinguir trés tipos de granulos que, dependendo de
sua forma e estrutura cristalina, recebem a denominacéo de A, B e C (ZOBEL, 1988 apud
POLESI, 2009, p. 22). Amidos de cereais e graos fornecem um espectro do tipo A; amidos de
raizes, um espectro do tipo B e alguns outros tipos de amido apresentam um padréo
intermediario do tipo C (DENARDIN; SILVA, 2009).

Analises do granulo de amido com microscopio Optico de luz polarizada sugerem que
0s mesmos, de forma natural, mostram birrefringéncia, demonstrando uma estrutura altamente
organizada do grao. A refragdo pelas suas regides cristalinas deriva no modelo tipico de “Cruz

de Malta” (Figura 4.8), o que distingue a orientacdo radial das macromoléculas (SOUSA, 2019).
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Fonte: Silva (2018, p. 155)

A amilose tem habilidade em formar diferentes estruturas moleculares. A grande parte
dos métodos empregados para determinacao desse tipo de amido se baseia no fato de que, em
solugdes aquosas neutras, a estrutura normal de espiral pode interagir com o iodo, produzindo
um complexo de inclusdo helicoidal com cerca de seis moléculas de amilose por giro, no qual
0 iodo se encontra na cavidade central da hélice (DENARDIN; SILVA, 2009). Por esse motivo,
0 método mais amplamente empregado para determinacdo do teor de amilose presente em

amidos € através da reacdao com solu¢éo de iodo.

4.2.5.3 Composicdo quimica do granulo de amido e a influéncia destas propriedades na

flotagdo mineral

Além de amilose e amilopectina, 0 amido pode conter outros tipos de constituintes
dependendo do processo de extracdo empregado, tais como: 6leos, proteinas, lipidios e
compostos inorganicos. A composi¢cdo quimica e a importancia quantitativa destes outros
elementos presentes no amido variam em razdo da espécie botanica da qual ele é extraido
(AGUIAR, 2014). Ainda além, o conhecimento acerca da composicao quimica dos granulos de
amido é importante, ndo s para se identificar a origem botanica do amido, mas também, para
correlacionar a eficiéncia da acio depressora e a fonte do mesmo (BELTRAO, 2019).

A amilose e a amilopectina sdo componentes do amido cujo contetdo e estruturas
contribuem para suas propriedades Unicas empregadas no processamento de alimentos e em

aplicacdes industriais (TAPPIBAN et al., 2019), principalmente na industria mineral. Existe
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uma relacdo diretamente proporcional entre quantidade de amilopectina e eficiéncia na
separacdo de minerais (FRANCO et al., 2001). A zeina, proteina mais abundante presente no
milho, apresenta acdo depressora eficiente sobre a hematita (CORREA, 1994). Com relacdo aos
compostos inorganicos (fibras, vitaminas, minerais, cinzas e umidade), estes sdo espécies
inertes e ndo desempenham nenhum papel quimico no processo de flotacdo (PERES; CORREA,
1996).

Industrialmente tém-se observado que amidos contendo alto teor de dleo, sobretudo de
triglicerideos, inibem a producdo de espumas durante o processo de aeracdo da polpa na
flotacdo. Ainda além, nota-se, em alguns sistemas, uma queda na seletividade da espuma em
raz&o desse mesmo motivo. Logo, existe um teor de dleo limite acima do qual a acdo inibidora
aparecera (MONTE; PERES, 2010). No que tange ao minério de ferro, teores de 6leo superiores
a 1,8% em amidos sdo considerados um risco relativo a estabilidade da espuma (ARAUJO;
VIANA; PERES, 2005). Monte e Peres (2010) mencionam que, para ndo ocorrer o risco de
desestabilizacdo da planta de beneficiamento, recomenda-se a utilizacdo de amidos com teor de
oleo inferior a 1,5%. Para Guimaraes, Araljo e Peres (2005), as espumas de flotacdo de minério
de ferro sdo inibidas com teores de 6leo nos amidos acima de 2%, enquanto para minérios
fosfaticos a formacdo de espuma néo é afetada para teores de 6leo de até 4%. Essa diferenca
observada pode ser explicada em razdo da flotacdo de minério fosfatico empregar como coletor
e agente espumante a mesma substancia quimica (derivados de &cidos graxos saponificados).

4.2.5.4 Propriedade fisico-quimica dos amidos: gelatinizacao

Os granulos de amido s&o insoltveis em agua fria (ALIER; CASAN, 2017). Logo, para
a liberacdo da amilose e amilopectina na solucédo, a gelatinizacdo do amido é fundamental. Os
fundamentos fisico-quimicos de gelatinizacdo do amido ainda ndo sdo totalmente
compreendidos (RESENDE, 2013). A gelatinizacdo nada mais é do que a solubilizacdo do
amido feita através de um processo de quebra de ligagdes intragranulares. Esse processo pode
ser feito via método alcalino (adi¢do de alcalis, como NaOH) ou térmico (elevagdo da
temperatura) (TURRER, 2007). Atualmente, o Unico método empregado nas industrias
minerais é a gelatinizagéo alcalina (BATISTELI, 2007).

A gelatinizacéo por efeito térmico consiste no aquecimento de uma suspenséo de amido
em &gua a uma temperatura superior a 56 °C que assegure o enfraquecimento das ligac6es de
hidrogénio intergranulares e, acarretando, no inchamento dos granulos. Esse inchamento leva,

inicialmente, a perda de birrefringéncia e conseguinte a absorcdo de agua de forma a elevar a
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claridade e a viscosidade da suspensdo (MONTE; PERES, 2010). “A gelatinizacdo por soda
caustica consiste na absorcdo de parte do alcali da solucdo diluida de hidréxido de sddio
(NaOH) pelas moléculas da suspensdo de amido” (AGUIAR, 2014, p. 54).

Os amidos que apresentam granulos com composi¢fes e tamanhos distintos se
gelatinizam em condi¢cGes de tempo, temperatura e dosagem de NaOH diversas. “A
gelatiniza¢do dos granulos ocorre numa ampla faixa de temperatura caracteristica para cada
fonte de amido”. Técnicas como a difracdo de raios X (DRX), microscopia 6tica com luz
polarizada e, sobretudo, calorimetria diferencial de varredura (DSC) tém sido empregadas para

avaliar o comportamento dos granulos frente a gelatinizacdo (MOREIRA, 2013).

4.2.5.5 Mecanismos de adsorcdo dos polissacarideos

A macromolécula de um polissacarideo possui uma quantidade significativa de grupos
polares (hidroxilas) com forte carater hidrofilico, de forma que a sua presenca na superficie
mineral atrai as moléculas de agua impedindo a flotacdo (BALTAR, 2008). A maneira na qual
0s amidos se adsorvem nas particulas minerais hidrofilicas tem sido tema de pesquisas ao longo
dos anos. No inicio, acreditava-se que as ligagdes de hidrogénio eram as principais responsaveis
pela atragdo entre a molécula de amido e determinada superficie mineral (TURRER, 2007).

Com o surgimento de novas técnicas de analise, as pesquisas sugerem que a adsorcao
do amido na interface mineral/solucéo se da predominantemente por meio de interacdes entre
0 grupo hidroxila (OH), presentes nas moléculas dos polissacarideos, e os cations metalicos
hidroxilados (MOH) existentes na estrutura cristalina dos minerais, num mecanismo
denominado de OH/MOH (LEAL FILHO, 1999). “Isso significa que a intensidade de adsor¢éo
é fortemente dependente do pH, sendo maior em condicdes favoraveis a formacao de hidroxidos
na superficie” (BALTAR, 2008, p. 140-141).

A adsor¢do de polissacarideos em minerais se da através do cétion metélico
hidroxilizado da superficie mineral. Deste modo, a seletividade num sistema mineral seria
governada por uma interacdo acido/base, em que o mineral que possui o cation metélico com
menor acidez em sua rede cristalina exibe uma interacdo mais forte com o polissacarideo (LIU;
ZHANG; LASKOWSKI, 2000). Assim, superficies minerais fortemente béasicas, como a
hematita, formaréo ligacGes acido-base fortes, enquanto superficies fortemente acidas, como o
quartzo, formardo ligacdes acido-base fracas, caracterizadas como ligacdo de hidrogénio
(LASKOWSKI; LIU; O’CONNOR, 2007).
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Outro fendbmeno observado é denominado de formacdo de sais. Neste mecanismo, um
ion metélico multivalente atua como ponte para a adsor¢do do polissacarideo. Alguns autores
tém mostrado que a adicdo de ions de calcio e de bario aumenta significativamente a adsorcéo
de amido e de seus derivados. No caso das particulas minerais hidrofobicas, os polissacarideos
como a dextrina, derivada do amido, aparentemente adsorvem-se exclusivamente sobre tais

superficies minerais através de ligagdes hidrofébicas (AGUIAR, 2014).

4.3 Minerais portadores de nidbio e sua flotacao

O nidbio, cujo simbolo quimico € Nb, é um elemento quimico que na tabela periddica é
membro do grupo dos metais de transicdo, com nimero atdmico 41. Este metal apresenta massa
especifica de 8,57 g/cm?®, pouco superior a do ferro, e seu ponto de fusdo é de 2.468 °C (SILVA,
2001), possui cor prateada-clara, € ductil e refratario (LIMA, 2010).

Quando exposto ao ar por um periodo consideravel, o metal prateado adquire coloragéo
azulada. Em razdo de ter somente um is6topo estavel, sua massa atdbmica foi determinada com
grande precisdo (92,90638 u). Na tabela periddica, situa-se no 5° periodo, grupo 5, bloco d
(SOUSA; FERNANDES; GUERRA, 2013).

Quando combinado, o nidbio exibe diversos estados de oxidagdo, sendo o +5 0 mais
observado. Ao ser aquecido, se combina com grande parte dos elementos ndo metéalicos,
formando produtos que sdo geralmente intersticiais e ndo estequiométricos. O metal possui
resisténcia ao ataque de bases fundidas, mas nao a acidos minerais (GREENWOOD, 2003).

Este metal foi descoberto no inicio do século XIX, na Inglaterra, por Charles Hatchett.
A génese do seu nome foi uma homenagem a Ameérica, local de onde originou o mineral, do
qual o metal foi separado e nomeado por ele como columbium (SOUZA, 2012). No entanto,
em 1948, a Unido Internacional de Quimica Pura Aplicada (IUPAC), denominou que o0 novo
elemento, se chamasse niobio (Nb) (PEREIRA, 2015).

O Nb possui aplicagbes em temperaturas extremas, apresentando caracteristicas de
supercondutividade em temperaturas baixas e é empregavel na formacdo de superficies
destinadas a altas temperaturas, como motores de propulsio (BREJAO; MORAES;
VENDRAMETTO, 2015).

Lemos Junior (2012, p. 24) afirma que os principais usos do niobio sdo em “gasodutos,
oleodutos, carros, trilhos de trens, chapas para cascos de navios, estruturas metalicas para
construcgdo civil, torres de transmisséo de energia, plataformas maritimas e lentes de 6ticas”. O

metal nidbio pode, ainda, ser empregado juntamente com o titanio, em ligas para uso em
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implantes cirdrgicos, em elementos de nidbio-titanio resistentes a ignigdo, utilizados por
empreendimentos minerarios, sobretudo na extracdo de ouro e em ldminas de nidbio puro

usadas na producdo de diamantes sintéticos.

4.3.1 Mineralogia

O nidbio apresenta correlacdo geoquimica com o tantalo, ou seja, eles sdo altamente
associados e encontrados concomitantemente em grande parte das rochas e dos minerais em
que ocorrem (PEREIRA JUNIOR, 2009). Porém, ndo sdo encontrados naturalmente como
metais livres, mas sdo0 componentes essenciais em varias espécies minerais, conforme Tabela
4.3 (KHASHABA, 2017a).

Tabela 4.3 — Principais minerais portadores de nidbio e tantalo e seus respectivos
conteudos indicativos de Nb2Os e Ta20s (expressos em %) * n.a (ndo disponivel)

Nome do mineral Grupo mineral Formula quimica Nb20s Taz0s
Columbita Columbita-tantalita (Fe,Mn)(Nb,Ta)20¢ 78,72 n.a.
Tantalita Columbita-tantalita (Fe,Mn)(Ta,Nb),0¢ na* 86,17
Pirocloro Pirocloro (Na,Ca)2Nb206(0,0H,F) 75,12 n.a.
Microlita Pirocloro (Na,Ca),Ta206(0,0H,F) n.a. 83,53
Wodginita Wodginita (Ta,Nb,Sn,Mn,Fe)O; 8,37 69,58
Loparita Perovskita (Ce,La,Na,Ca,Sr)(Ti,Nb)O; 16,15 n.a.
Lueshita Perovskita NaNbO3 81,09 n.a.
Euxenita Euxenita (Y,Ca,Ce,U,Th)(Nb,Ti,Ta), 47,43 22,53
Struverita Rutilo (Ti,Ta,Fe)O, 11,32 37,65

Fonte: adaptado de British Geology Survey (2011, p. 2).

Observa-se na Tabela 4.3 que, a maioria dos minerais portadores de niobio e tantalo, e
todas as espécies economicamente importantes, pertencem a classe dos 6xidos (CERNY;
ERCIT, 1989). Os principais minerais de minério de niobio sdo o pirocloro e a columbita
(MACKAY; SIMANDL, 2014), sendo as principais fontes de niébio exploradas no Brasil
(PEREIRA JUNIOR, 2009). O enfoque do presente trabalho foi apenas na familia do pirocloro
(Figura 4.9), em razdo deste ser o principal mineral portador de niobio presente no depdsito
mineral da cidade de Cataldao/GO, onde o estudo foi realizado.

O pirocloro é o principal mineral minério de niobio, sendo um complexo de oxido de
calcio, nidbio e sddio. Seu nome vem do grego pyr e chloros, que significa "fogo" e "verde",

respectivamente — uma mencéo a alguns elementos que ficam verdes ap6s o aquecimento. O
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pirocloro pode apresentar as cores laranja, vermelho acastanhado, marrom ou preto. Os cristais
sdo octaedros bem formados com alteracdo nas faces. Normalmente, possui tragos de uranio e
torio e, por isso, pode ser radioativo (BONEWITZ, 2012).

Figura 4.9 — Principal mineral portador de niébio (pirocloro)
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Fonte: Bonewitz (2012, p. 85)

Entre as décadas de 1930 a 1960, a fonte do metal era somente através do mineral
columbita-tantalita, com alto preco associado em razdo da falta da matéria prima aliado ao
emprego metallrgico restrito a alguns tipos de acos inoxidaveis e superligas. Num segundo
momento, ocorreu a viabilidade técnico-econdmica da obtencéo do nidbio por meio do mineral
pirocloro, transformando todo o cenario de preco e quantidade de matéria-prima
(SANT’AGOSTINO, 1996).

4.3.2 Tipos de depositos

Os dep06sitos minerais contendo niébio podem ser divididos em primarios e secundarios.
De acordo com Burt (2016), os depositos primarios incluem associacdo do niébio com rochas
igneas, podendo ser agrupados em trés tipos:

a) granitos alcalinos a peralcalinos (as vezes chamados de apogranitos) e sienitos;

b) depositos alojados em carbonatita;

C) pegmatitos e granitos peruminuminosos (a seguir denominados pegmatitos).

Alguns depositos secundarios, onde os minerais contendo nidbio e tantalo foram
concentrados por processos climaticos e sedimentares, também sdo conhecidos. Em geral, esses
depdsitos secundarios ocorrem em associacao relativamente estreita com suas fontes primarias
e, portanto, ndo séo considerados separadamente (KHASHABA, 2017b).

Os depositos minerais de Nb secundarios ou supergénicos se formam em zonas de

intemperismo lateritico acima dos depositos primarios. O processo leva a um enriquecimento
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significativo em Nb, geralmente por um fator de 10 ou mais, acima do grau das fontes primérias.
Os depositos brasileiros em Araxa, Cataldo-1 e 1l e Seis Lagos sdo exemplos de enriquecimento
secundario extremo. Ocorréncias semelhantes de supergene ocorrem em Lueshe e Bingo
(Republica Democratica do Congo), Mabounié (Gabdo), Sukulu (Uganda) e Mt. Weld
(Australia) (MITCHELL, 2014). Os dep6sitos secundarios sdo de particular interesse porque
podem ser mais baratos para a mineracdo e podem ter teores mais altos do que os depositos
primarios de rocha dura (SCHULZ; PIATAK; PAPP, 2017).

4.3.3 Producéo, reservas e consumo de nidbio

De acordo com o United States Geological Survey (USGS) (2020), dentre os paises com
maiores fontes de nidbio encontra-se o Brasil, com aproximadamente 85% do total das reservas
ou 11 milhdes de toneladas, seguido de Canada, com cerca de 14% ou 1 milhdo e 600 mil
toneladas e, por fim, Estados Unidos, beirando as 210 mil toneladas. A Figura 4.10 apresenta a

localizacdo geografica dos respectivos paises detentores de niobio.

Figura 4.10 — Localizagdo das reservas mundiais de niobio
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Fonte: elaborado pelo autor

Rocha (2015) afirma que, no Brasil, as reservas de niobio estdo concentradas,
principalmente, em Minas Gerais (Araxa e Tapira), Goias (Cataldo e Ouvidor) e Amazonas
(Presidente Figueiredo e Sdo Gabriel da Cachoeira). Silveira (2013) afirma que as reservas

brasileiras apresentam uma posi¢éo privilegiada, uma vez que sdo, em grande parte, minas a
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céu aberto, enquanto no Canada, as minas sdo subterraneas. A producdo de minério entre 0s

anos de 2007 a 2019, segundo dados da USGS, sdo apresentados na Figura 4.11.

Figura 4.11 — Evolucéo da producdo mundial de minério entre 2007 a 2019
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Fonte: adaptado de USGS (2020)

E notdria a supremacia brasileira na producdo mundial de nidbio, uma vez que o pais
possui tanto a maioria das reservas do minério quanto a producao do metal. Ainda além, sabe-
se que a producao do metal é feita nacionalmente, ndo dependendo, portanto, da importacédo de
nenhum insumo para sua fabricacdo (SANTOS et al., 2017). O Brasil é responsavel por, no
minimo, 86,51% de toda a producdo mundial do referido minério em todos os anos analisados.

Dados do Anuério Mineral Brasileiro de 2018 das principais substancias metalicas
mencionam que as principais empresas mineradoras de niobio sdo: Niobras Mineracdo Ltda
(Goias), Companhia Mineradora do Pirocloro de Araxa (Minas Gerais), Mineracdo Taboca
(Amazonas), METALMIG Mineragdo Industria e Comércio Ltda, Cooperativa Mineradora dos
Garimpeiros de Ariquemes Ltda, Cooperativa de Garimpeiros MINERALCOOP, Estanho de
Rond6nia S.A. e Cooperativa dos Garimpeiros de Campo Novo de Rondbnia (Rondbnia)
(FERREIRA FILHO; COSTA, 2019).

Quanto as exportacdes, o Brasil, em 2016, exportou cerca de 68.576 t de liga Fe-Nb,
com 42.674 t de niobio contido, aproximadamente 87% de sua producdo e 599 toneladas de
Oxido de nidbio. A receita gerada pelas exportacGes da liga Fe-Nb beirou US$ 1,3 bilh&o. Os
principais paises importadores da liga ferro-nidbio foram os Paises Baixos (Holanda), com
28,7% do total, seguidos por China (25,9%), Cingapura (14,9%), Estados Unidos (11,9%),
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Japéo (9,6%) e Russia (2,4%). O 6xido de nidbio foi exportado para os Estados Unidos, China
e Alemanha (PEREIRA JUNIOR, 2019).

4.3.4 Carbonatos como minerais de ganga em depdsitos de nidbio e sua influéncia no processo

de flotacdo

Carbonatos sdo minerais que ocorrem em diversos depositos minerais, normalmente
considerados como ganga (mineral de baixo, ou nenhum, interesse econémico), principalmente
sob a forma de calcita e/ou dolomita (NUNES; PERES, 2011). Nos depositos de Catalao/GO,
estes minerais de ganga encontram-se associados ao pirocloro, principal mineral portador de
niobio (NI et al., 2012). O processo mais eficaz, atualmente, para a separacéo do pirocloro dos
demais minerais de ganga, tais como carbonatos, é a flotacao.

A flotacdo de oximinerais estd normalmente vinculada ao tipo, natureza e complexidade
do préprio minério, tipo e natureza de outros minerais valiosos presentes no minério, tipo e
natureza dos minerais de ganga do depoésito e a composicdo e flotabilidade dos proprios
minerais 6xidos individuais (BULATOVIC; SALTER, 1991). Sendo assim, o fluxograma de
flotacdo vai depender do tipo de dep6sito mineral de éxido de nidbio.

Na grande maioria das operacGes de processamento de pirocloro, apds o minério ser
explotado, este segue para etapas de cominuicdo para a quebra e liberacdo do minério e,
posteriormente, deslamagem, para remocao de particulas inferiores a 10 um. A polpa mineral
deslamada €, entdo, submetida a estagios de flotacdo (CHELGANI, 2013).

No caso do deposito de Cataldao/GO, a Niobras adota trés etapas de flotacdo, sendo duas
flotagdes reversas e uma flotacdo direta (SILVA, J. et al., 2017). Nas flotacdes reversas, séo
flotados os carbonatos (calcita) e sulfatos (barita), seguido dos minerais de silica (quartzo e
micas), finalizando-se o processo com a flotacdo direta de pirocloro.

Gibson et al. (2015), mencionaram que a flotacdo reversa da ganga € uma operacgao que
deve ser realizada de forma antecipada para manutencdo de um pH estavel da polpa. Gibson,
Kelebek e Aghamirian (2015) explicam que esta etapa prévia deve ser feita em razédo do elevado
consumo de &cido na presenca de carbonatos no minério.

Uma flotagdo bem executada de pirocloro oriunda de minérios carbonatiticos esta
atrelada a fatores como a eficiéncia da remoc¢édo de calcita e dolomita antes da flotacdo do
pirocloro e do tipo de coletor empregado para o mineral (BULATOVIC, 2010). Os carbonatos
(calcita e dolomita), bem como os minerais oxidados, sao recuperados por meio do emprego de

acidos graxos como coletores. Exemplos de acidos graxos usados como coletores na flotagcéo
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de minerais oxidados incluem &cido oleico, oleato de sodio caustizado, acidos graxos sintéticos,
tall oil (mistura dos &cidos oleico, linoleico, linoleico conjugado, palmitico e estearico) e alguns
derivados de petroleo oxidados (GIBSON; KELEBEK; AGHAMIRIAN, 2015). Todos estes
coletores pertencem ao grupo de coletores aniénicos oxidrilicos e sdo amplamente utilizados na
pratica industrial, apesar de que a seletividade que conferem em relacdo aos minerais de ganga
ser baixa. Os acidos graxos podem ainda, ser divididos em: saturados (&cido palmitico e
estedrico) e insaturados (&cido oleico), sendo este Ultimo considerado o mais seletivo
(BULATOVIC, 2007).

A Tabela 4.4 mostra o resultado de estudos conduzidos por Bulatovic (2003, 2006), nos
quais foram examinadas diferentes modificacdes de &cidos graxos. Alta seletividade e alta
recuperacdo de calcita-dolomita foram obtidas com acido graxo emulsionado com carbonato de

sodio e silicato de sadio.

Tabela 4.4 — Efeito de diferentes &cidos graxos como coletores na recuperacao de calcita-
dolomita de minérios de carbonatiticos

Coletores de calcita- Recuperagéo % de Nb20s no concentrado de pH da
dolomita (%) calcita flotagéo
CaO MgO
Acido oleico 65 58 10,0 8,5
Acido graxo tall oil 70 62 8,4 8,0
Tall oil emulsificado 72 66 7,5 8,2
EMF12 88 80 4,6 8,5
EMF2° 89 85 4,2 8,3

3Tall 0il/Na,CO3/Na,SiOs = 60:20:20. P Tall 0il/NazCO3/NazSiOs = 65:15:20
Fonte: adaptado de Bulatovic (2010, p. 113)

Quanto aos depressores, 0 amido ou a dextrina sdo empregados como depressores de
pirocloro durante a flotacdo de carbonatos (BULATOVIC, 2010), com o objetivo de evitar
contaminacéo do concentrado por carbonatos (GIBSON; KELEBEK; AGHAMIRIAN, 2015).
Liu, Zhang e Laskowski (2000) mencionam que esses dois depressores sao polissacarideos que
tém sido amplamente empregados na industria mineral. Segundo Monte e Peres (2010), as
dextrinas sdo polissacarideos modificados em razéo da acdo da temperatura, hidrolise acida ou
de certas enzimas. Elas conservam a proporcao amilopectina/amilose da molécula original, mas
devido ao tratamento recebido, sofrem uma drastica redu¢éo no nimero n de unidades glicose.

Bulatovic (2010) afirma que o silicato de sodio tem um forte efeito depressor sobre o

pirocloro, e as vezes é usado durante a flotacdo de calcita. O hidrossol do silicato de sodio é
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preparado por reacdo do cloreto férrico e silicato, seguido pela acidificacdo da mistura, que tem
um efeito positivo na seletividade. A adigdo de pequenas quantidades de hidrossol (100 g/t)
resultou em melhora significativa no teor de concentrado.

Em virtude do exposto e da necessidade de se utilizar depressores no processo de
flotagdo, serdo apresentados os trés cereais estudados nesse trabalho: o milho,
convencionalmente empregado na industria mineral, o sorgo e o milheto, como fontes boténicas

alternativas.

4.4 Milho

“O milho (Zea mays L.) pertence a familia Poaceae e é uma espécie originaria da
América do Norte, com centro de origem genética no México” (SILVEIRA et al., 2015, p. 1).
No que diz respeito a botéanica, a planta de milho pode ser dividida em parte aérea (composta
por caule, folhas, espiga e pendéo) e o sistema radicular, conforme Figura 4.12.

Os tipos de raizes presentes no milho sdo: primarias e seminais, adventicias e de suporte.
As raizes priméarias e seminais sdo oriundas do embrido e prendem a plantula no maximo de
duas a trés semanas. As raizes adventicias substituem as raizes primarias e seminais e surgem
de seis a dez nos, proximos uns dos outros, localizados abaixo da superficie do solo. As raizes
de suporte sdo raizes adventicias que surgem acima da superficie do solo (MAGALHAES;
DURAES; PAIVA, 1995).

O caule do milho é um colmo ereto, normalmente ndo ramificado e apresentando nés e
entrends que se denominam de meritalos. O caule apresenta a funcdo de suportar as folhas e
partes florais. As folhas das plantas do milho sdo estreitas, com o seu comprimento muito
superior a largura. As folhas estdo dispostas alternadamente e inseridas nos nos. A panicula,
que contém as flores masculinas (pendéo), pode atingir 50 a 60 cm de comprimento e apresentar
uma coloracdo diversificada, normalmente esverdeada ou vermelho escuro. E, por ultimo, a
inflorescéncia feminina (espiga) é formada por um eixo, ao longo do qual situam-se os alvéolos
e onde se desenvolvem as espiguetas aos pares, sendo cada espigueta formada por duas flores,
uma fértil e outra estéril (BARROS; CALADO, 2014).



50

Figura 4.12 — Planta do milho
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Fonte: adaptado de Gratispng (2020)

O milho apresenta uma enorme variabilidade genética quando comparado a outras
plantas cultivadas. Ha aproximadamente 300 racas de milho e, dentro de cada uma delas,
milhares de variedades. O milho pode ser cultivado em quase todos os continentes, em
condic@es diversas, no entanto, para cada uma das localidades onde o mesmo é plantado, serdo
produzidos produtos com caracteristicas distintas (PATERNIANI; NASS; SANTQOS, 2000).

Normalmente, a temperatura para o desenvolvimento da cultura varia entre 25 °C a 30
°C, sendo que no periodo de germinacao é necessaria uma temperatura minima de 10 °C. Com
relacdo a necessidade de agua, a cultura exige uma precipitacdo minima de 350 mm a 500 mm
no verdo, mostrando picos de demanda hidrica, sendo o periodo de germinacdo e o periodo de
15 dias antes e ap0s o florescimento sdo considerados criticos (ZOPOLLATTO, 2007).

O milho possui diversas aplica¢cdes em inumeros setores: alimentacdo humana e animal
direta (silagem, gréos para aves, suinos), industria de ragdes, industrias de alimentos, xarope de
glucose, corantes, maltodextrinas, amidos alimenticios, amidos industriais, pre-gelatinizados e
adesivos (JORNAL AGROCERES, 1994). No entanto, por ser um produto versatil, o seu

destaque é na alimentacdo humana, sendo consumido in natura ou como matéria-prima
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principal de diversos pratos tipicos e, além disso, como alimenta¢do animal, onde o gréo é

empregado como o maior constituinte de racdes de aves e suinos (SOUZA, 2017).
4.4.1 Caracteristicas do grdo de milho

O ciclo da planta de milho dura cerca de 110 a 180 dias posteriores & emergéncia,
seguindo as etapas de germinacao e emergéncia, de crescimento vegetativo, que acontece desde
a emissdo da segunda folha até o inicio do florescimento; de florescimento, acontecendo desde
o inicio da polinizacao até a fecundacdo; de frutificacdo, da fecundagéo ao enchimento total dos
grdos; e, por fim, da maturacdo, que acontece entre o enchimento dos gréos até o aparecimento

da camada negra (COSTA, 2018), conforme apresentado na Figura 4.13.

Figura 4.13 — Ciclo produtivo do milho
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Fonte: Fancelli e Dourado Neto (2000)

O gréo de milho e formado por quatro principais estruturas fisicas: endosperma, gérmen,
pericarpo (casca) e ponta, as quais apresentam diferencas em sua composi¢do quimica e na
organizacéo no interior do grdo (SCOTT; EMERY, 2016). A Figura 4.14 apresenta a estrutura
do gréo de milho. Séo estas diversas estruturas fisicas que fazem com que os grdos de milho

apresentem colorac@es variadas (OLIVEIRA et al., 2007).
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Figura 4.14 — Estrutura do gréo de milho
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O endosperma representa 83% da anatomia do grdo e compreende majoritariamente
amido, na forma de granulos, e proteinas de reserva, como a zeina. O gérmen do milho
representa cerca de 11% do grdo. Nele encontram-se dleos, proteinas, agUcares, minerais e
vitaminas. O pericarpo € a estrutura que protege as outras estruturas do grao da elevada umidade
do ambiente, insetos e micro-organismos e corresponde, em média, a 5% do grdo. Por altimo,
tem-se a ponta, composta principalmente por material lignoceluldsico, o qual ¢ a menor
estrutura do grdo, com apenas 2%, cuja funcao € ligar o grdo ao sabugo, sendo a Unica area do
grdo ndo coberta pelo pericarpo (PAES, 2006). A composicdo quimica do milho (base seca) €,
em média, 72% de carboidratos (amido), 9,5% de proteinas, 4,3% de lipidios, 1,4% de cinzas e
2,6% de acglcar (SCOTT; EMERY, 2016).

4.4.2 Producéo de milho

Dados da FAO (2020) evidenciam a produgdo mundial de milho entre os anos de 2007
a 2018, conforme pode ser observado na Figura 4.15. Um comportamento majoritariamente
ascendente da producdo de milho é observado em toda a série histdrica evidenciada, com
excecdo dos anos de 2012 e 2018, onde houve uma pequena queda no valor de producéo deste
cultivo. Individualmente, alguns paises apresentam maior relevancia na producéo de milho. Os
dados da Figura 4.16 mostram 0s principais paises produtores e suas respectivas percentagens,

com evidéncia nos dados da United States Department of Agriculture (USDA) (2019).
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Figura 4.15 — Produc¢do mundial de milho entre 2007 a 2018 (em Mt)
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Figura 4.16 — Percentual de producdo de milho por pais referente ao ano de 2019
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Fonte: USDA (2019)

Os principais paises produtores foram os Estados Unidos (406.292 Mt), China (260.000
Mt) e Brasil (107.000 Mt) totalizando aproximadamente 65% da produgdo mundial (USDA,

2019). Por estar entre os maiores produtores da commodity, o Brasil elevou consideravelmente
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a sua relevancia no mercado internacional do milho, mas a instabilidade cambial e a
precariedade da estrutura de transporte até os portos ainda fazem com que o pais seja
prejudicado na busca de uma presenca mais constante no comercio internacional deste cereal
(GARCIA; DUARTE, 2011). Ainda além, o setor precisa resolver alguns entraves que
dificultam um maior dinamismo. Dentre os empecilhos, destacam-se a falta de clareza na
formagdo de pregos, obstaculos para obter financiamentos privados, dificuldades na
comercializacdo, sobretudo no processo de escoamento da producédo, e baixa produtividade
observada em algumas localidades (CONTINI et al., 2019).

4.5 Milheto

“O milheto pertence a grande familia das gramineas, sendo do mesmo género do capim
elefante, Pennisetum, tendo recebido o nome cientifico de Pennisetum glaucum” (DURAES;
NEGRAO, 2010, p. 2). O género Pennisetum pode ser encontrado em todo o globo e abrange
aproximadamente 140 espécies (GUIMARAES JUNIOR, 2006). No entanto, a espécie pearl
millet ou milheto pérola é a espécie mais popular, em razédo de constituir metade da producéo
total de milheto (GARCIA; DUARTE, 2009).

O pearl millet (Pennisetum glaucum (L.) R. Br.), Figura 4.17, aparentemente se originou
no corredor do oeste do Suddo ao Senegal. Acredita-se que seja um dos primeiros milhetos
domesticados porque os gréos foram encontrados em locais da Africa Ocidental habitados em
2000 a.C. De 14, alcancou a Africa Oriental e se espalhou para a india e o sul da Africa (SERNA-
SALDIVAR, 2010). Franga e Miyagi (2012, p. 44) afirmam que “no Brasil, a utilizagdo do
milheto teve inicio com o advento do sistema do plantio direto (SPD), onde a planta forrageira
era utilizada para producéo de cobertura morta do solo no Rio Grande do Sul.”

Segundo Sousa (2019, p. 42), “o milheto é uma graminea anual de verdo, cespitosa, de
crescimento ereto, que apresenta excelente producdo de perfilhos e vigorosa rebrota apos corte
ou pastejo”. O caule do Pennisetum glaucum (L.) R. Br. pode ter entre 1 a 3 m. As folhas podem
atingir de 20 a 100 cm de comprimento e de 5 a 10 mm de largura (ALCANTARA; BUFARAH,
1988 apud OLIVEIRA, 2018, p. 2).

A inflorescéncia é uma panicula densa ou contraida com 10 a 50 cm de comprimento e
0,5 a 4,0 cm de diametro (ALCANTARA; BUFARAH, 1988 apud OLIVEIRA, 2018, p. 2).
Essa inflorescéncia é geralmente amarela esverdeada e pode ser cilindrica em todo o seu

comprimento ou afunilar em uma ou nas duas extremidades (RUSKIN et al., 1996).
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Figura 4.17 — Desenho esquematico da planta de milheto

Fonte: Dreamstime (2020)

O milheto é uma planta que ndo possui grandes exigéncias em relacdo ao solo e, por
esse motivo, torna-se uma cultura de boa adaptacdo a localidades com fertilidade reduzida,
deficiéncia hidrica e temperaturas elevadas. O sistema radicular do milheto é vigoroso e sua
alta habilidade de absorcdo de nutrientes é a principal razdo que faz com que esta espécie se
destaque em relacdo as outras (MARCANTE; CAMACHO; PAREDES, 2011).

Este cereal é consumido principalmente como alimento na maioria dos paises em
desenvolvimento. Trata-se de um grdo altamente nutritivo, de alta energia e, nos ultimos anos,

um componente importante dos alimentos processados (HIMANSHU et al., 2018).

4.5.1 Caracteristicas do grdo de milheto

Um dos beneficios do milheto é o seu rapido ciclo produtivo que dura em torno de 130
dias (DURAES; NEGRAO, 2010), conforme demonstrado na Figura 4.18.
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Figura 4.18 — Ciclo produtivo do milheto
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Fonte: Durées, Magalhdes e Lavinsky (2016)

Durées, Magalh&es e Santos (2003) afirmam que, na fase vegetativa (FC1), existem os
estagios de emergéncia (EDOQ), de trés folhas (ED1) e de cinco folhas (ED2). Na fase de
formacdo da panicula (FC2) existem os estagios de iniciacdo da panicula (ED3), estagio de
folha bandeira (ED4), estagio de emborrachamento (ED5) e estagio de 50% de florescimento
(EDS). E, por tltimo, na fase de enchimento dos graos (FC3), existem os estagios leitoso (ED7),
pastoso (ED8) e formacao da camada preta (ED9).

Os grdos variam em cores do branco ao marrom, azul ou quase roxo, sendo que a maioria
¢ cinza ardoésia. Eles sdo geralmente em forma de lagrima e menores do que os do trigo.
(TAYLOR; BARRION; ROONEY, 2010). A estrutura geral dos grdos é essencialmente a
mesma que 0s outros principais cereais tropicais, como milho e sorgo (Figura 4.19). No entanto,
uma particularidade do grdo de milheto € o germe do mesmo ser proporcionalmente maior e,

por isso, o endosperma ser bem menor. Isso tem influéncia direta na composi¢do quimica do

gréo.
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Figura 4.19 — Estrutura do gré&o de milheto
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O pericarpo do milheto corresponde a 8,4% da anatomia do grdo e contém
principalmente fibras insollveis, proteinas, minerais e compostos fendlicos. Assim como o
sorgo, o pericarpo do milheto pode conter granulos de amido. O endosperma representa 75,1%
da anatomia do grdo e compreende majoritariamente amido e proteinas (prolaminas), bem
como, vitaminas do complexo B, acido fitico e compostos fendlicos. O germe do milheto é o
maior de todos os cereais representando cerca de 16,6% do grdo. Nele encontram-se 6leos,
proteinas (albuminas e globulinas), aglcares sollveis, minerais e vitaminas (EMBASHU;
NANTANGA, 2019). A composicdo quimica do milheto (base seca) é, em média, 72,2% de
carboidratos, 11,8% de proteinas, 6,4% de lipidios, 7,8% de fibras alimentares e 1,8% de
minerais (DIAS-MARTINS et al., 2018).

4.5.2 Producéo de milheto

Dados da FAO (2020) evidenciam a producdo mundial de milheto entre os anos de 2007
a 2018, conforme pode ser observado na Figura 4.20.
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Figura 4.20 — Produc¢édo mundial de milheto entre 2007 a 2018 (em Mt)
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Um comportamento semelhante € observado em toda a série histérica evidenciada.
Inicialmente, observa-se uma ascensdo da producdo mundial de milheto entre 2007 e 2008
seguida de uma queda brusca entre 2008 e 2009. Esse comportamento se repetiu para 0s anos
posteriores de 2009 e 2010 e, também, para os anos de 2013 e 2014.

A producdo mundial total de milheto tem sido crescente. Porém, nos principais paises
produtores, a situacdo varia. E interessante notar que as taxas mais altas de crescimento
verificam-se em paises onde as condi¢Ges de producéo agricola sdo mais precérias (GARCIA,;
DUARTE, 2009). Individualmente, alguns paises apresentam maior relevancia na producédo de
milheto. Os dados da Figura 4.21 mostram 0s principais paises produtores e suas respectivas
percentagens, com evidéncia nos dados da United States Department of Agriculture (USDA)
(2019).

Em 2019, os principais paises produtores foram a india (10.900 Mt), Niger (3.800 Mt)
e China (2.300 Mt) totalizando aproximadamente 60% da produ¢do mundial. O Brasil ndo € um
grande produtor do gréo e, por isso, nem aparece nas estimativas (USDA, 2019). Dias-Martins
etal. (2018), afirmam que embora ndo haja dados oficiais de producéo no Brasil, a area plantada

estimada de milheto (Pennisetum glaucum (L.) R. Br.) é de 5 milhdes de hectares. Pereira Filho
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(2009) afirma que, no Brasil, a produtividade de grdos do milheto varia de 500 a 1500 kg por
hectare.

Figura 4.21 — Percentual de producéo de milheto por pais referente ao ano de 2019
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Fonte: USDA (2019)

No caso do Brasil, o milheto tem sido empregado como planta forrageira e como
pastoreio para o gado, principalmente. Na regido Sul, pode ser utilizado na producdo de racéo
e como planta de cobertura do solo para o sistema de plantio direto. Esta Gltima pratica é
responsavel pela elevacdo na expansdo da cultura, em razdo do progresso do plantio direto no
Cerrado, em que a graminea progride bem em condicdes adversas de clima e solo (DURAES;
NEGRAO, 2010).

Sousa (2019) menciona que outros paises realizam pesquisas acerca do milheto, mas,
no caso do Brasil estes mesmos estudos sdo escassos, em razdo do seu emprego estar vinculado
a forrageiro e ter baixa representatividade como uso em ragdo animal. A autora ainda fez uma
analise mercadoldgica a nivel estadual, na cidade de Rio Verde/GO, em abril de 2019, cotou-
se a saca de milheto (60 kg) por US$ 3,38 (aproximadamente 54,01% mais barato que o milho),

em que na cotacdo um real correspondia a 0,245 dolar.
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4.6 Sorgo

O sorgo (Sorghum bicolor (L). Moench), pertencente a familia Poaceae (PEREIRA
FILHO; RODRIGUES, 2015), é uma cultura originarias do continente africano (PURCINO,
2011). O cultivo do sorgo é datado de longas datas, tendo-se conhecimento de sua exploracéo
anteriormente a Era Cristd nos continentes africano e asiatico, em paises como Egito, China e
india. No entanto, a chegada e o progresso da cultura em diversas localidades s6 aconteceram
no fim do século XIX (COSTA, 2017).

Esse cereal apresenta estrutura radicular formada por raizes que contém silica na
endoderme, volume alto de pelos absorventes e altos indices de lignificacdo de periciclo, o que
assegura maior resisténcia a seca a este cereal. O caule subdivide-se em nos e entrenos e folhas
ao longo de toda a planta (DINIZ, 2010). O sorgo € uma herbacea que possui baixa exigéncia
em relagdo a riqueza mineral do solo, bem como tolerancia/resisténcia a salinidade (CYSNE;
PITOMBEIRA, 2012). Ademais, apresenta um sistema de raizes bem variado e extenso que
assegura obter agua e nutrientes a profundidades a mais de um metro e meio (GHANI et al.,
2015).

Sua inflorescéncia é uma panicula e seu fruto é uma cariopse ou grdo seco. Atinge 1 a
4 m de altura, tendo varios caules por pé (afilhamento). Uma espiga séssil, fértil, acompanhada
por duas espiguetas estéreis pedunculadas caracterizam o género, conforme mostrado na Figura
4.22 (DINIZ, 2010). As laminas de folhas de sorgo possuem aparéncias relativamente préximas
as do milho, com até um metro de comprimento por 10 a 15 cm de largura (KIMBER;
DAHLBERG; KRESOVICH, 2012).

Figura 4.22 — Desenho esquematico da planta de sorgo
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Fonte: Fernandes (2014, p. 22)
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O sorgo constitui-se como uma fonte de energia imprescindivel em dietas de
monogastricos e ruminantes (BOTELHO et al., 2010). No entanto, Magalhées, Rodrigues e
Durées (1997) afirmam que gréos de sorgo contém tanino, substancia que gera complexos com
as proteinas, gerando problemas na digestdo de animais monogastricos, como o homem, por
exemplo, alterando a palatabilidade. Ainda além, esse cereal apresenta particularidades que o
tornam prejudiciais quando empregados como elemento primordial da alimentacdo humana.
Tais particularidades estdo vinculadas a baixa qualidade nutricional das proteinas, elemento que
colabora para o aumento no grau de subnutricio das populacdes carentes da Africa e Asia para
as quais o sorgo apresenta-se como o principal constituinte nutricional. No entanto, no Brasil,
esta realidade ndo é tdo presente, sendo que o cereal tem sido inserido aos poucos neste ramo
alimenticio (CORREIA, 2010).

Este cereal pode ser empregado para confeccdo de alimentos sem glaten, uma vez que
0 mesmo ndo possui proteinas formadoras deste composto, sendo, portanto, uma 6tima opcao
para pessoas portadoras da doenca celiaca (PAIVA; QUEIROZ; GARCIA, 2019). Além disso,
pode ser empregado como corte verde, pastejo, racdes para animais e silagem (FRANCISCO,
2018). Chieza et al., (2008) mencionam que quanto a silagem, o sorgo é adaptavel ao processo
em virtude de suas caracteristicas fenotipicas que facilitam o plantio e a colheita.

Existem quatro tipos de sorgo no Brasil, sendo eles: granifero, sacarino, vassoura e
forrageiro (RUAS; GARCIA; TEIXEIRA, 1988).

O sorgo granifero, objeto do presente estudo, é de baixa estatura, atingindo até 170 cm,
gera na extremidade superior, uma espécie de cacho (panicula) compacta de grdos. Nesse tipo
de sorgo o produto de maior relevancia sdo os graos. No entanto, posteriormente a colheita, o
restante da planta pode ser empregado como feno ou pastejo. O sorgo forrageiro consiste numa
tipologia de sorgo de porte alto, com altura de planta maior que dois metros, elevada quantidade
de folhas, paniculas abertas, com quantidade baixa de sementes, elevada producédo de forragem
e adaptado ao Agreste e Sertdo de Alagoas e localidades equivalentes (IPA, 2008).

O sorgo vassoura compreende como principal particularidade a presenca da panicula
(cacho) equivalente a uma vassoura, tendo relevancia nos estados de Sdo Paulo e Rio Grande
do Sul, onde é utilizado na fabricagdo de vassouras e artesanato (SILVA, 2018). O sorgo
sacarino apresenta colmos com caldo proximos aos da cana-de-agucar, com alto teor de
acUcares fermentesciveis, e pode ser utilizado na producdo de etanol (DURAES, 2011). Além

de que é um tipo de sorgo com alto potencial forrageiro (PARRELLA, 2011).
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4.6.1 Caracteristicas do grédo de sorgo

Um dos beneficios do sorgo é o seu ciclo de producéo ligeiro que dura em torno de até
120 dias, conforme demonstrado na Figura 4.23 (MARTINS NETTO et al., 2018).

Figura 4.23 — Ciclo produtivo do sorgo
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Nos 20 primeiros dias, a planta de sorgo é muito fragil, uma vez que a semente possui
pouca reserva energética e o sistema radicular ainda € ineficiente para que a planta possa
adquirir nutrientes através do solo. Entre 20 a 30 dias de vida, ha um crescimento ligeiro e uma
absorcdo dos nutrientes do solo. Entre 30 a 70 dias ocorre a fase de rapido desenvolvimento do
sorgo, acimulo de matéria seca e de nutrientes. Com aproximadamente 90 dias, a planta ja se
encontra com os grdos totalmente gerados e com umidade em torno de 25% a 40%. Nesta etapa,
0s grdos ja podem ser colhidos, porém realizando uma secagem artificial dos mesmos
(LOURENCAO; BAGEGA, 2012).

O grdo de sorgo apresenta formato quase esférico (LIU, 2012) e, como outros graos de
cereais, é composto de trés partes principais: revestimento de sementes (pericarpo), germe
(embrido) e endosperma (tecido de armazenamento), conforme Figura 4.24. As proporcoes

relativas variam, mas a maioria dos graos de sorgo é composta por 6% de cobertura de sementes,
10% de germe e 84% de endosperma (RUSKIN et al., 1996).
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Figura 4.24 — Esquema de um gréo de sorgo
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O endosperma é formado por trés zonas: periférico, corneo e farinaceo. O endosperma
periférico comeca no final da camada de aleurona e vai até 2 a 6 células endospérmicas grossas.
O endosperma cérneo € formado por uma camada entrelacada de amido e proteina. O
endosperma farindceo esta situado na zona central do grdo. O gérmen estd firmemente fixado
ao gréo e é formado do eixo embrionario (E.A.) e do escutelo (S.) (TOLEDO, 2015).

Entre o pericarpo e o endosperma, existe a membrana da semente, chamada de testa, na
qual pode haver a deposi¢cdo de taninos condensados (proantocianidinas) de acordo com a
genética (WANISKA, 2000). A camada de aleurona é uma camada Unica de células localizada
logo abaixo do revestimento da semente. Essa camada é rica em proteinas e enzimas, 6leos,
complexos de vitamina B e minerais (RATNAVATHI; KOMALA, 2016).

A composicdo dos graos de sorgo é significativamente afetada por fatores genéticos e
ambientais. O amido € o elemento mais relevante (75-79%), posteriormente a proteina (9,0-
14,1%) e, em seguida, o 0leo (1,5-5,0%). Cerca de 80%, 16% e 3% da proteina estdo presentes
no endosperma, germe e pericarpo, respectivamente. O sorgo geralmente contém 1% menos
6leo em relagdo ao milho (WANISKA; ROONEY; MCDONOUGH, 2004).
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4.6.2 Producéo de sorgo

Dados da FAO (2020) evidenciam a producao mundial de sorgo entre os anos de 2007

a 2018, conforme pode ser observado na Figura 4.25.

Figura 4.25 — Producdo mundial de sorgo entre 2007 a 2018 (em Mt)
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Fonte: FAO (2020)

Um comportamento semelhante é observado em toda a série historica evidenciada.
Inicialmente, observa-se uma ascensdo da producdo mundial de sorgo entre 2007 e 2008
seguida de uma queda brusca entre 2008 e 2009. Esse comportamento se repetiu para 0s anos
posteriores de 2009 e 2010 e, também, para os anos de 2014 e 2015.

Individualmente, alguns paises apresentam maior relevancia na producéo de sorgo. Os
dados da Figura 4.26 mostram 0s principais paises produtores e suas respectivas percentagens,

com evidéncia nos dados da United States Department of Agriculture (USDA) (2019).



65

Figura 4.26 — Percentual de producéo de sorgo por pais referente ao ano de 2019
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Os principais paises produtores foram os Estados Unidos (9.084 Mt), Nigéria (6.900
Mt) e Etidpia (5.200 Mt) totalizando aproximadamente 36,19% da producdo mundial. O Brasil
aparece como 0 nono maior produtor de sorgo, com producdo estimada de 2.100 Mt (USDA,
2019).

A producdo de sorgo em grdos no pais tem dois destinos principais sendo que, o primeiro
deles visa atender o estabelecimento rural, direcionado ao consumo animal em composicao de
sistemas de producdo integrados. Ja o segundo busca alcancar a oferta do produto no mercado
consumidor, direcionado a geracédo de racdo e industrializacdo (DUARTE, 2015). Cruz (2019)
afirma que 58% dos gréos produzidos mundialmente sdo empregados na alimentacdo humana,
geracdo de alcool e uso industrial. Os 42% restantes sdo utilizados como rac¢do na producao
agropecuaria. Esses padrdes de consumo e empregos tém sido constantes nos ultimos anos.

Do ponto de vista estratégico, é de suma relevancia o Brasil possuir parte de seu
territorio com a producéo de sorgo para atender o abastecimento de gréos nacional. A producéo
brasileira de graos esta vinculada quase que majoritariamente ao regime de chuvas. Em periodos
com baixa precipitacdo pluviométrica geralmente observa-se uma reducdo na producéo de graos
e, neste caso, 0 sorgo desponta como sendo uma cultura para cultivo em condicGes
desfavoraveis de clima e solo, diminuindo, assim, o impacto deste fator no abastecimento de
grdos (RODRIGUES, 2009).
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Embora um crescimento da producdo de sorgo seja evidente nas Ultimas safras, a sua
contribui¢do no agronegdcio ainda é pifia quando se comparada ao milho (TEIXEIRA, 2017).
Essa afirmacéo pode ser confirmada na Figura 4.27, onde observa-se a producdo do milho e
sorgo, de acordo com informaces do site da Companhia Nacional de Abastecimento (CONAB)
(2019).

Figura 4.27 — Comparativo de producéo (em mil toneladas) entre as culturas milho e
sorgo no Brasil entre os anos de 2009 a 2019
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Fonte: CONAB (2019)

Essa grande diferenca pode ser explicada em razdo da conjuntura de producao do milho
ser mais favoravel a do sorgo, uma vez que o primeiro € uma cultura que aproveita melhor a
moeda desvalorizada devido a grande demanda externa (COSTA, 2017). Menezes et al. (2018),
afirmam que os principais fatores que alteram o rendimento da producdo de sorgo no pais sao:
planejamento da lavoura, a semeadura do sorgo granifero, a escolha do cultivar e adubacédo de
sorgo, manejo de plantas daninhas, doencas, insetos, pragas no sorgo e colheita e pos-colheita
do cereal.

No que diz respeito a producdo do sorgo por regides do Brasil, existe uma diferenca
notavel, de acordo com os dados apresentados na Figura 4.28, baseado em informacdes da
CONAB (2019). A regido sul era pioneira na producdo de sorgo no Brasil. No entanto, as

condicBes de mercado e os esforcos do Grupo Pro-Sorgo alteraram o eixo produtivo para a



67

regido Centro-Oeste. Independente de esta regido ser a maior produtora, observa-se que as
outras regides também produzem sorgo. Cabe destacar, no entanto, as novas areas que estdo se
abrindo para este cultivo no sul dos estados do Piaui e do Maranh&o e no oeste do estado da
Bahia. Estas séo areas de expansdo do cultivo de soja e milho, com alguma producéo de sorgo
surgindo nos anos finais do século passado. A importancia destes estados para a producao de
sorgo esta atrelada ao abastecimento de gréos e de cereais para a regido nordeste, possibilitando
a diminuicédo dos custos de producdo de frangos e suinos. A incorporagdo destas novas areas a
producdo de sorgo pode resultar na diminuicédo da pressdo de demanda por milho no Nordeste
e no Centro-Sul do pais (DUARTE, 2010).

Figura 4.28 — Producéo brasileira de sorgo por regides entre os anos de 2009 a 2019
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Nesta série historica € possivel observar que as regides Centro-Oeste, Sudeste e
Nordeste despontam como as principais produtoras de sorgo, respectivamente. Ainda além,
aparecem quase com diferencas imperceptiveis as regides Norte e Sul. De acordo com a Conab
(2019) é valido ressaltar que, dentre todos os estados do pais, Goias é o principal produtor de
sorgo, atingindo a maior posi¢do no ranking com 990,4 mil toneladas para a safra de 2018/2019,
acréscimo de 39,4% em relacdo a safra anterior. Silva (2018) menciona que o prego de mercado

do sorgo em relacdo ao milho é cerca de 30% mais barato.
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Até os anos 1970, a cultura de sorgo brasileira era escassa atingindo uma producéo
inferior a 500 mil toneladas anuais. No entanto, em razdo de um grande incentivo
governamental ao plantio de sorgo, a producdo desta cultura alavancou significativamente,
assegurando-se como uma opcao para elevar a disponibilidade granifera brasileira (COSTA,
2017).

A Embrapa (2015) menciona a criagdo do Grupo Pro-Sorgo, na década de 1990,
formado por individuos do mercado de sementes, da pesquisa agropecuaria, de 6rgdos publicos
e outros, que teve como intuito o incentivo a producéo de sorgo no pais, com ampla divulgacéo
das potencialidades da cultura e da modernizacdo tecnoldgica. Ainda além, essa elevacdo na
producdo de sorgo esté atrelada ao emprego do sistema produtivo de plantio direto nas regides
Centro-Oeste e Sudeste, tendo o0 sorgo como uma cultura que, além de servir como rotacdo com
a soja, gera uma palhada que atende ao sistema. E, por ultimo, a relevancia da safra de inverno
(segunda safra ou safrinha) na regido Central do Brasil, em que 0 sorgo se constitui uma cultura

de menor risco, em razdo de ser mais resistente ao estresse hidrico quando comparado ao milho.

4.7 Planejamento de misturas

Garcia (2003) define mistura como uma formulacao oriunda por dois ou mais elementos,
cuja composicdo é variavel e independente (pelo menos em relacdo a um dos elementos). A
analise desse tipo de experimento é facilitada com o uso da metodologia de superficie de
resposta (MSR). Um experimento envolvendo misturas emprega diferentes proporcdes de cada
elemento, onde a somatoria deles equivale sempre a 1 (100%), obtendo respostas para cada
conjunto. A partir da resposta de cada conjunto é possivel, através da MSR, estimar as
propriedades de um sistema multicomponente, utilizando uma quantidade limitada de
experimentos. Esses experimentos e as propor¢des de cada componente sdo pré-selecionados
na tentativa de se determinar quais delas, de alguma forma, influenciam nas respostas
investigadas (COELHO, 2014). Para que se possa prever qual ou gquais misturas causam uma
maximizacdo ou minimizacdo na resposta € necessario que uma equagdo de regressdo,
relacionada a um modelo polinomial para mistura, seja estipulada (GARCIA, 2003).

Dessa forma, neste tipo de delineamento experimental é preciso determinar o melhor
modelo que represente a superficie de resposta. Para isso, existem alguns experimentos padrdes
que podem ser utilizados, como o planejamento Simplex Lattice Design (SLD). O espaco

formado pelos experimentos de mistura de componentes € denominado como um sistema de
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coordenadas simplex. A distribuicdo dessas coordenadas de maneira uniforme sobre o simplex
é descrita como lattice (CORNELL, 2002).

No SLD, descrito por Scheffe (1958), os pontos séo posicionados uniformemente sobre
0 espaco experimental e 0 modelo pode ser identificado com a notacdo {g,m}, onde o "q"
representa o numero de componentes e "m" é o grau do polinémio a ser ajustado. O numero de

experimentos “N” ¢ dado pela equacao 2:

_(g+m-1)! 2
m!(q — 1)!

Um planejamento SLD {q,m} consiste em pontos que sdo definidos pelo conjunto de
coordenadas, onde as proporcdes de cada componente sdo tomadas a m+1 valores igualmente
espacados de 0 a 1, e todas as combinagdes possiveis sdo formadas usando as propor¢oes dos
componentes da equacdo 3 (MEDEIRQOS, 2010):

X; =0,%,%,...,1 )

Finalizado os testes e obtidos os dados experimentais, os coeficientes do modelo podem
ser determinados através de regressdo linear multipla (GARCIA, 2003). A analise de regressao
estima os parametros desconhecidos do modelo de regressdo, ou seja, ajusta 0 modelo aos
dados, bem como analisa a adequacdo do modelo escolhido para representar a resposta de
interesse. Esta estimativa dos parametros é realizada por meio da aplicacdo do método dos
minimos quadrados (SPANEMBERG, 2010).

Apb6s a obtencdo do polinémio {q,m} que representa a superficie de resposta,
indicadores séo estabelecidos para verificar o qudao bem o modelo foi capaz de representar a
superficie (MONTICELLI, 2016). Ha algumas técnicas e estimativas empregadas para testar a
adequacdo do modelo, as quais destacam-se o teste de hip6teses para significancia da regressao,
teste da falta de ajuste, R? ajustado e o gréfico de residuos (SMITH, 2005). O teste de hipotese
para significancia da regressdo, geralmente a ANOVA, é empregado para verificar se existe
uma relacdo linear entre a resposta e qualquer das varidveis regressoras (SPANEMBERG,
2010). O teste de falta de ajuste julga se 0 modelo apresenta uma quantidade de observacdes de
modo satisfatorio, ou se ha a precisdo de adicionar mais termos ao modelo. Um modelo com
valor alto de R? predicio é preferivel. O grafico de residuos é usado para detectar desvios de
consideracdo de normalidade do erro experimental e os outliers. A presenca de um ou mais

pontos fora da tendéncia pode distorcer a analise de variancia (SMITH, 2005).



70

5 METODOLOGIA

Neste capitulo foram abordados os materiais e métodos empregados para o
desenvolvimento deste estudo (Figura 5.1). As atividades experimentais foram realizadas no
Laboratdrio de Modelamento e Pesquisa em Processamento Mineral (LaMPPMin) pertencente
a Universidade Federal de Cataldao (UFCAT). A pesquisa foi composta por quatro etapas
principais: na primeira delas, o minério foi preparado para os testes de flotacdo em bancada,
por meio de operacdes de secagem, homogeneizacao e quarteamento das aliquotas. Na segunda
fase, realizou-se o preparo dos gréos de sorgo e milheto para obtengéo das farinhas utilizadas
como reagente depressor no processo de flotacdo. A terceira etapa consistiu nos testes de
flotacdo realizados seguindo um planejamento de experimentos que serd detalhado
posteriormente. A Ultima etapa consistiu na analise econdmica das matérias-primas utilizadas

no presente trabalho.

Figura 5.1 — Fluxograma explicativo da metodologia empregada na pesquisa
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5.1 Obtencao e preparo da amostra de minério

O minério e a 4gua de processo utilizados neste trabalho foram provenientes da empresa
Niobras, a qual pertence ao grupo China Molybdenum Internacional (CMOC), que extrai e
beneficia minério de nidbio oriundo da mina Boa Vista, localizada no municipio de
Cataldo/GO. A amostra de minério utilizada foi similar a empregada na alimentag&o das células
da flotacdo de carbonatos da empresa. Especificamente, tal amostra foi coletada pontualmente
no underflow de uma bateria de hidrociclones, que antecede a etapa de flotacdo de carbonatos,
a nivel industrial, referente ao circuito Boa Vista Fresh Rock (BVFR). Logo, passou por etapas
prévias de cominuicdo, classificacdo, deslamagem e estava pronta para os ensaios de flotacao.
As amostras de minério foram coletadas pela equipe da Niobras, de forma manual, conforme
padrdo da empresa (Figura 5.2) e levadas ao LaMPPMin/UFCAT. No laboratério, a secagem
do material foi realizada em estufa a 70 °C, por 24 h. Na sequéncia, realizou-se a desagregacao
do material seco, homogeneizacao e quarteamento, a fim de se obter as aliquotas para realizacao

dos testes de flotacao.
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Figura 5.2 — Fluxograma do processo de flotacéo de carbonatos e o ponto de coleta da amostra
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5.2 Caracterizagdo da amostra mineral
5.2.1 Massa especifica dos sélidos

Para a determinacdo da massa especifica dos solidos (d), empregou-se a metodologia
de picnometria. De acordo com Sampaio e Silva (2007, p. 39) “0 picndmetro consiste num
baldo de vidro com fundo chato, equipado com uma rolha também de vidro, através da qual
passa um canal capilar”.

O teste foi feito adaptando-se o procedimento descrito por Silva F. (2007):

a) Pesou-se 0 picnémetro seco, vazio e com a tampa e anotou-se a sua massa (4, );

b) Adicionou-se uma quantidade de minério seco ao picnébmetro de modo que a
quantidade fosse suficiente para tampar o fundo e, em seguida, 0 conjunto
picndmetro mais minério (A,) foi pesado;

c) O volume do conjunto picnémetro e minério foi completado com agua, tomando
cuidado para evitar a geracdo de bolhas de ar no interior do picndmetro e, em
seguida, o conjunto picndmetro, minério e agua (A) foi aferido;

d) O conteddo todo do picnémetro foi descartado e, novamente, preencheu-o com agua,
realizando nova afericdo de massa do conjunto picnémetro e agua (A4,).

e) De posse dos dados de massa, a equacao 4 foi utilizada para o calculo da densidade
dos solidos:

(4;) — (4D (4)

U=t 4) — (A T A3)

5.2.2 Composi¢do quimica do minério

A determinacdo dos 6xidos presentes na amostra da alimentacdo, do concentrado e
rejeito dos testes de flotag&o foi realizada pela técnica de fluorescéncia de raios X (FRX), a qual
foi feita no laboratorio da Niobras empregando-se o espectrometro de fluorescéncia de raios X
marca PanAlytical, modelo Axiox, série DY 0781. Segundo Santos (2010), nesta técnica, a
irradiagdo por um feixe primario de raios X resulta no processo de excitacdo da amostra,
gerando uma radiagdo secundaria segundo as particularidades dos elementos quimicos
presentes. A partir do angulo de reflexdo e das intensidades da radiacdo, identificam-se e

quantificam-se os elementos quimicos presentes na amostra.
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5.2.3 Morfologia das particulas minerais

A morfologia das particulas minerais foi obtida por meio de ensaios de microscopia
eletronica de varredura (MEV), realizado no Laboratério Multiusuario de Microscopia de Alta
Resolugdo (LabMic), pertencente & Universidade Federal de Goids (UFG), localizado em
Goiania/GO, utilizando um microscépio eletrdnico de varredura (SEM JSM-6610, Jeol)

acoplado com provas de EDS (Thermo Scientific NSS Spectral Imaging).

5.2.4 Distribuicdo granulométrica

A analise granulométrica do minério foi realizada num analisador de particulas a laser
Malvern Mastersizer Microplus MAF 5001®, localizado na Faculdade de Engenharia Quimica
da Universidade Federal de Uberlandia (FEQUI/UFU). De acordo com Sousa (2019), este
equipamento emprega a metodologia de difracdo a laser para mensurar o tamanho das
particulas. Para isso, mede-se a intensidade da luz espalhada segundo a interacdo do feixe de
laser sob as particulas dispersas presentes na amostra. O padrdo de espalhamento gerado

definira a distribui¢do do tamanho das particulas.

5.3 Obtencao e preparo dos depressores a base de sorgo e milheto

Os gréos de sorgo (Sorghum bicolor (L.) Moench) e de milheto (Pennisetum glaucum
(L.) R. Br.) empregados nesta pesquisa foram doados pela empresa Agroceres e coletados na
plantacdo da Fazenda Santa Terezinha localizada préximo a cidade de Ipameri/GO. O sorgo
utilizado caracteriza-se como granifero, variedade 1G100 Dow Agrosciences € o milheto
caracteriza-se como pérola, variedade ADR 300. Ambos os grdos chegaram ao LaMPPMin em
sacos de 60 kg onde foram armazenados no freezer para posterior emprego dos mesmos. A
farinha de milho foi adquirida em um supermercado local da cidade de Cataldo/GO.

A preparacéo das farinhas de sorgo e milheto seguiu o procedimento adaptado de Silva
(2018) e adotou as seguintes etapas: limpeza, secagem, embalagem, armazenamento, moagem
e separacdo magnética (Figura 5.3). A limpeza dos graos consistiu na reducdo de impurezas
presentes nas massas dos gréos (pedacos do proprio produto, tais como cascas), bem como de
elementos estranhos (palhas, torrGes de terra) a um nivel apropriado para prosseguir para a
préxima etapa. Os grdos foram despejados nas peneiras de forma cuidadosa e, em seguida, o

conjunto foi abanado manualmente de forma que os gréos, que sdo mais densos, permaneceram
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na peneira enquanto os contaminantes, mais leves, foram removidos devido a acdo de uma
corrente de ar. Esse processo foi repetido até que os gréos estivessem limpos. Em seguida, 0s
grdos foram distribuidos uniformemente em bandejas e colocados na estufa, por 24 horas, a
uma temperatura de 60 °C, para a completa secagem dos mesmos. Na sequéncia, parte dos graos
passaram por etapa de moagem e, a outra parte foi embalada a vacuo por meio de uma seladora
da marca Oster, modelo FoodSaver V2240 e armazenada no freezer para uso futuro.

A moagem dos graos de sorgo e milheto foi realizada empregando-se dois moinhos de
gréos, da marca Mimoso, modelos n® 3 e n° 5, respectivamente. O processo consistiu na adi¢cdo
dos gréos integrais na abertura do moinho de n® 3 sendo que, para este equipamento em
especifico, o processo foi realizado em duas etapas. O produto gerado na primeira moagem
seguiu para a abertura do moinho de n° 5, por uma unica vez, finalizando a geracao das farinhas
de sorgo e milheto.

O produto da moagem foi disposto em uma forma para alimentar uma etapa de separagao
magnética. Nessa opera¢do um ima de terras raras foi perpassado sobre as farinhas dispostas
nas bandejas a fim de remover possiveis limalhas que pudessem ter sido geradas no processo

de moagem (desgaste dos moinhos).
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5.4 Caracterizacao das farinhas de milho, milheto e sorgo

Os valores de teor de amilose foram analisados na literatura e testes de lipideos foram
realizados para a caracterizacdo das farinhas de milho, milheto e sorgo. Estes parametros foram
escolhidos pois os seus resultados sdo imprescindiveis para compreendermos o comportamento
das farinhas, sendo que o primeiro se deve ao fato de o teor de amilopectina influenciar no
poder de depressibilidade dos minerais e o segundo fornece o contetdo de éleos presente, sendo
que, acima de determinados valores, pode influenciar na estabilidade da espuma. Para analise
do teor de amilose, foi necessario, portanto, extrair os respectivos amidos das farinhas geradas
no item 5.3.

5.4.1 Extracdo do amido de milheto e sorgo

A extracdo dos amidos de sorgo e milheto foi realizada de forma individual para cada
uma das farinhas e seguiu o procedimento descrito por Silva (2018) adaptado de Rupollo (2011)
(Figura 5.4). Na primeira etapa, uma solucédo de bissulfito de sddio 0,16% (p/v) foi preparada,
a qual foi adicionada a 500 g da respectiva farinha que foi acondicionada a uma temperatura de
4 °C, por 24 horas, para a decantacdo do amido e posterior drenagem do sobrenadante. Na
segunda etapa, a amostra em suspensdo foi colocada em 600 mL de &gua destilada e
homogeneizada em liquidificador por 5 minutos. O material homogeneizado foi peneirado em
peneiras com aberturas de 355, 75 e 38 um (45, 200 e 400 #, respectivamente). O sobrenadante
foi removido e o decantado foi ressuspenso em agua destilada e centrifugado em centrifuga
marca Excelsa Il, modelo 206-BL, a 3600 rpm, por cinco minutos. A camada superior (ndo
branca) foi removida com espatula e o amido foi lavado com agua destilada, até que se observou
gue o amido apresentasse brancura satisfatoria. Na terceira e ultima etapa, o amido foi coletado
e seco em estufa a 38 °C por 12 horas. A equacao 5 foi empregada para o calculo do rendimento

da extragdo do amido (R,):

R, (%) = (%) %100 ©)

Onde:
Py peso do produto final (em g);

P;: peso inicial da farinha de sorgo e milheto (em g).
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5.4.2 Determinacdo do teor de amilose

O teor de amilose foi determinado com base nos valores de literatura. Trabalhos
referentes ao milho, milheto (HOOVER et al., 1996; ANNOR et al., 2014; SOUSA, 2019;
SILVA; SOUSA; SILVA, 2021) e sorgo (SANG et al., 2014; WU et al., 2014; SILVA, 2018;
SILVA et al., 2019a) foram utilizados para a extracdo dos dados de amilose.

Figura 5.4 — Processos envolvidos na etapa de geragdo dos amidos oriundo das
farinhas de sorgo e milheto
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5.4.3 Teor de lipideos

O teor de lipideos das farinhas estudadas foi determinado através da metodologia de
Bligh-Dyer (1959), a qual pode ser empregada para qualquer tipo de alimento com teor de
umidade méximo de 10% (Figura 5.5). O procedimento consistiu na pesagem de 3,5 g da
amostra finamente moida e homogeneizada. Adicionou-se 10,0 mL de cloroférmio, 20,0 mL de
metanol e 8,0 mL de &gua destilada. A solucdo foi transferida para um funil de separacdo, o
qual foi tampado e agitado a cada trés minutos, lentamente, em movimentos circulares,
totalizando 30 minutos. Em seguida, adicionou-se, entdo, 10,0 mL de cloroférmio e 10,0 mL
de solucdo de sulfato de sodio 1,5% (p/v). A solucdo foi agitada lentamente, em movimentos
circulares, por dois minutos. Esperou-se as camadas se separarem naturalmente. A parte
inferior, contendo o cloroformio, foi filtrada em papel de filtro (contendo 1,0 g de NaxSOas).
Pipetou-se 5,0 mL do filtrado e transferiu-o para uma capsula de porcelana que foi previamente
seca em estufa por duas horas e resfriada em dessecador. O solvente foi evaporado em estufa a
100 °C, esfriado em dessecador e pesado. O teor de lipideos T; (%) foi determinado através da

equacéo 6:

100. Px4 6
T (%) = ——— ©

Onde: P: (peso da capsula apds a estufa) - (peso da capsula vazia), (em g);

m: massa da amostra, (em Q).
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Figura 5.5 — Teor de lipideos via metodologia Bligh-Dyer

|
Il

(a) Farinha de (b) Adicdode  (c) Términoda (d) Adicéo de

sorgo no funil de cloroférmio, agitacdo de 30  cloroférmio e
separacao metanol e 4gua minutos sulfato de
destilada a sodio

farinha de sorgo

Il N T e | &
(e) Formagdo das  (f) Separacao da (h) Solugo apds secagem
camadas de parte lipidica

forma natural
Fonte: elaborado pelo autor



81

5.5 Reagentes para a flotagéo

Os reagentes utilizados para os ensaios de flotacdo estdo descritos a seguir. Ressalta-se
que foram utilizados, para comparagdo dos resultados, 0s mesmos reagentes empregados no
processo de flotacdo da Niobras, além da FMMS, cuja proporc¢éo foi definida no planejamento
de experimentos. Assim, tém-se:

e Coletor: acido graxo Lioflot® 502-A, fornecido pela empresa Miracema, preparado

através de uma reacdo de saponificacdo com NaOH, conforme detalhado no item
5.5.1;

e Depressor: amido de milho Stargill™ 6172, fornecido pela empresa Cargill; fuba de
milho, da empresa Caramuru Alimentos S.A; farinhas de sorgo e de milheto em suas
devidas proporc¢des estabelecidas no item 5.7, gelatinizados através do método
alcalino (detalhado no item 5.5.3), empregando-se uma solucdo de NaOH a 10%;

e Regulador de pH: solucdo de NaOH a 10%.

5.5.1 Saponificacdo do coletor

A saponificacdo do coletor foi feita segundo o procedimento padrdo utilizado na

empresa Niobras e consistiu em:

a) Em um béquer, pesou-se 15,0 g do coletor de carbonatos, adicionou-se 150 mL de
agua e colocou sobre agitacdo com o auxilio de um agitador magnético; em outro
béquer, diluiu-se 6,0 g de NaOH em escamas em 50 mL de agua;

b) Adicionou-se o NaOH diluido, aos poucos, no béquer contendo o coletor de
carbonatos;

c) Completou-se o volume da solucéo para 300 mL, com o auxilio de uma proveta, e

transferiu-se a solucdo preparada para um béquer previamente identificado.

5.5.2 Determinacgéo da dosagem 6tima de NaOH para a gelatinizacdo dos depressores

A titulagdo de NaOH as farinhas puras e as suas respectivas misturas foi realizada, de
forma individual, para determinar a quantidade exata de solucdo necessaria para a completa
gelatinizacdo destes depressores empregados no presente trabalho (Figura 5.6). Esta etapa
seguiu a metodologia adaptada proposta por Silva, A. et al. (2017). Uma aliquota de 2,5 g da

farinha (pura ou da mistura — formada pela proporgéo de cada uma das farinhas puras de forma



82

a se atingir a massa estabelecida) foi colocada em um béquer de 400 mL sob o topo de um
agitador magnético marca Quimis. Em seguida, 90 mL de agua destilada foram adicionadas a
amostra e a solucéo foi mantida sob agitacdo a 1.200 rpm, durante 5 minutos, para promover
uma diluicdo completa da amostra da farinha. Um medidor de pH Hanna Instruments HI 2221
foi instalado para fazer a leitura do pH da solucdo. Apos a diluigdo completa da amostra da
farinha, o valor de pH inicial foi anotado e a titulagdo iniciada. Uma aliquota de 0,5 mL de
solucédo de NaOH a 10% foi adicionada a cada 30 segundos a solucéo da farinha. Antes de uma
nova adicao da solucdo de NaOH, o pH foi anotado. O processo se repetiu até o ponto em que
a solugdo da farinha se apresentou viscosa (também conhecido como ponto de virada da
gelatinizag&o). Todo o processo de titulagéo foi realizado em triplicata.

Figura 5.6 — Titulacdo de NaOH para determinacdo da dosagem 6tima de reagente
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Uma etapa prévia de microscopia Optica foi feita da respectiva solucdo contendo a
farinha antes da titulagdo de NaOH, com o intuito de verificar as cruzes de Malta presentes em
cada uma delas. Posteriormente a titulacdo de NaOH, descrita no paragrafo anterior, uma nova
visualizacdo da solucdo contendo a farinha foi conduzida para averiguar o rompimento das
cruzes de Malta observadas antes da titulagdo. Ambas as etapas foram realizadas por
microscopia Optica, utilizando um microscopio Bresser Biolux NV - Technic Professional
Microscope. Para tal, uma amostra da solucdo de cada uma das farinhas foi disposta sobre uma
placa e observada em microscépio optico, sob luz polarizada, empregando uma objetiva com

magnificacédo de 10x.

5.5.3 Gelatinizacdo dos depressores

A metodologia de gelatinizacdo das farinhas e do fuba de milho seguiu os trabalhos de
Silva (2018) e Sousa (2019) e consistiu em:

a) Preparou-se uma solucdo de NaOH a 10%;

b) Em um béquer, adicionou-se 2,5 g de cada uma das farinhas em 90 mL de agua
destilada, sendo 0 mesmo mantido sob agitacdo, por 5 minutos, utilizando-se um
agitador magnético. A massa de 2,5 g consistiu em valor fixo, o qual foi composta
com as proporc¢des de cada uma das farinhas, conforme descrito no item 5.7,

c) Apo6s a diluicdo da farinha em agua destilada, foram adicionados 10 mL de NaOH a

10%, mantendo-se a agitacdo até a completa gelatinizacdo da mesma.

A gelatinizacdo do amido de milho foi realizada seguindo o procedimento padréo da

empresa Niobras e consistiu em:

a) Pesou-se 50,0 g do depressor, adicionou-se 200 mL de agua e colocou-se a solucdo
contida no béquer sobre agitacdo, utilizando-se um agitador magnético, até a
completa solubilizacdo do amido; em outro béquer, diluiu-se 23,0 g de NaOH em
escamas em 50 mL de agua.

b) Adicionou-se 0 NaOH diluido, aos poucos, no béquer contendo o depressor em
suspensdo e manteve-se a agitacdo até a completa gelatinizacdo do reagente (15
minutos);

c) Completou-se o volume da solucéo para 500 mL, com o auxilio de uma proveta, e

transferiu-se a solucdo preparada para um béquer previamente identificado.
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A diferenca na preparacdo dos métodos de gelatinizacdo esta ligada ao fato de que o
sorgo e 0 milheto possuem viscosidade final maiores em relagcdo ao milho. Logo, a metodologia
de gelatinizacdo para ambos os cereais precisou ser adaptada do procedimento usualmente
empregado na Niobras, pois ha a necessidade de se considerar a operacionalidade das bombas
dosadoras que sdo empregadas para a adi¢do do depressor ao condicionamento da usina (SILVA
2018).

5.6 Testes de flotacao

Os testes de flotacdo foram realizados com o intuito de determinar a mistura sinergética
da FMMS. Os ensaios foram executados empregando-se uma célula mecénica de bancada tipo
Denver, marca CDC, uma cuba de 2,0 L e adotando 0os mesmos parametros operacionais
utilizados na Niobras para a flotacdo de carbonatos, tais como velocidade de rotacdo do
impelidor, pH (condicionamento e flotagéo), tipo, dosagem e concentracdo do coletor, tempos
(condicionamento e flotacdo) e o volume da solucdo depressora adicionada em cada teste
(Tabela 5.1).

Ressalta-se que, ao invés da dosagem de depressor, optou-se por padronizar o volume
deste reagente quimico adicionado em cada teste, pois 0 método de preparacdo do amido de
milho em relacéo as farinhas empregadas foi diferente, conforme explicado no item 5.5.3. Logo,
preparou-se 0 amido de milho da Niobras conforme procedimento padrdo da empresa e, em
sequida, preparou-se as farinhas empregadas conforme metodologias propostas por Silva
(2018) e Sousa (2019). Apos finalizado os preparos, usou-se 0 mesmo volume de solucéo
depressora para ambos 0s reagentes. Dessa forma, a propor¢do da solucdo depressora
adicionada em cada teste (em mL) por quilo de minério foi a mesma para todos os testes.

O condicionamento dos reagentes para realizacdo dos testes de flotacdo foi executado
na propria cuba da célula de flotacdo de bancada. Primeiramente, a porcentagem de sélidos da
polpa foi adequada e agitada por cinco minutos. Em seguida, os reagentes depressores e coletor
foram adicionados, nesta respectiva ordem, respeitando o tempo de condicionamento de cada
um deles a fim de garantir a eficiéncia dos mesmos.

Ap0s a etapa de condicionamento, passou-se para a etapa de flotacdo, ressaltando que
os testes foram realizados apenas para a etapa rougher adotando os parametros ja citados
anteriormente. O controle de pH foi feito adicionando-se solu¢do de NaOH a 10% (p/v) e
monitorado com o auxilio de um pHmetro digital, marca Hanna Instruments, modelo HI 2221.

Finalizada a etapa de flotacdo, o flotado e afundado de cada teste foram secos em estufa,
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pesados, homogeneizados, quarteados e separados em fracGes, sendo que uma delas seguiu para
a anélise quimica e outra foi arquivada.

Para os resultados e discussdo da pesquisa, uma andlise individual dos testes realizados
no LaMPPMin, para a etapa rougher, foi conduzida. Ainda além, estes mesmos resultados
foram comparados com os resultados dos testes em bancada feitos pela propria empresa,
considerando ndo apenas o estagio rougher, mas sim uma etapa cleaner, uma vez que a Niobras
ndo dispde desses resultados de forma separada para cada estagio. Os resultados
disponibilizados pela empresa foram referentes aos valores médios de recuperacdo metallrgica
de Nb2Os para 0 ano de 2020.

Tabela 5.1 — Parametros operacionais adotados para os testes de flotacdo na Niobras

Parémetro Valores Parémetro Valores
% de sdlidos flotacio 42 Dosagem do coletor (g/t) 100
% de s6lidos condicionamento 55 Concentracéo do coletor (%) 5
Veloc_ld_ade do impelidor 1300 Tempo de flotacéo (min) 2<t<4
condicionamento (rpm)
Velocidade do |(rTr1£)r(;I)|dor na flotacdo 1400 pH de condicionamento 11
Vazdo de ar (L/min) 4,0 pH de flotacéo 10,3
Tempo de condicionamento do 7
Volume de depressor adicionado (mL) 7,2 depressc_)r_(mm)
Tempo de condicionamento do 3

coletor (min)
Fonte: elaborado pelo autor

5.7 Andlise estatistica

O planejamento experimental com misturas e a metodologia de superficie de respostas
(MSR) foram empregados neste trabalho com o intuito de avaliar a influéncia da mistura do
fuba de milho e das farinhas de milheto e sorgo na otimizacdo (maximizagdo) da recuperagdo
metalUrgica de Nb2Os. Uma mistura desses trés componentes (fuba de milho, farinha de sorgo
e farinha de milheto) foi empregada, sendo, portanto, um tridngulo equilatero o espaco
geométrico simplex formado (Figura 5.7). Os vértices do triangulo correspondem as misturas
puras, 0s pontos situados nos lados do triangulo sdo as misturas binarias e os pontos localizados

no interior do tridngulo equivalem as misturas ternarias.
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Figura 5.7 — Sistema de coordenadas simplex lattice design para trés farinhas analisadas

Fuba de milho
1

=N ]

1 1
Farinha de sorgo Farinha de milheto

Fonte: elaborado pelo autor

Um planejamento simplex lattice design {3,4} foi adotado e, utilizando a equacéo 2,
chegou-se a um nimero minimo de 15 experimentos que, em triplicata e com o objetivo de
reduzir o erro experimental, totalizaram 45 ensaios realizados. A propor¢do de cada
componente assumiu os valores x;= 0, ¥4, ¥, %, e 1 paratodo i =1, 2 e 3 e 0 planejamento do
experimento pode ser observado na Tabela 5.2. As variaveis reais podem ser transformadas em
variaveis codificadas utilizando as equacdes 7, 8 e 9 respectivamente. As variaveis codificadas
podem ser transformadas em varidveis reais utilizando as equagdes 10, 11 e 12,

respectivamente:

(-o ()
w15 ®
3 =2f_; ©)
C,=25C, (20)
M, =2,5M, (11)

S, =258, (12)
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Onde:

C, = varidvel milho real, (em g);
C. = variavel milho codificada;
M, = varidvel milheto real, (em g);
M, = varidvel milheto codificada;
S, = variavel sorgo real, (em g);

S. = variavel sorgo codificada.

Tabela 5.2 — Planejamento Simplex Lattice Design para trés farinhas distintas

N° experimentos Misturas C. C. (9 M, M., (9) S, S, (9
1 1 2,5 0 0 0 0
2 Puras 0 0 1 2,5 0 0
3 0 0 0 0 1 2,5
4 Y 1,25 Y 1,25 0 0
5 0 0 Y 1,25 Y 1,25
6 Y 1,25 0 0 Y 1,25
7 Ya 0,625 0 0 Z 1,875
8 Binarias Ya 0,625 Y 1,875 0 0
9 0 0 Ya 0,625 Z 1,875
10 0 0 Y 1,875 Ya 0,625
11 Y 1,875 Ya 0,625 0 0
12 Y 1,875 0 0 Ya 0,625
13 Y 1,25 Ya 0,625 Ya 0,625
14 Ternarias Ya 0,625 Y 1,25 Ya 0,625
15 Ya 0,625 Ya 0,625 Ya 1,25

C,: variavel milho real; C,.: variavel milho codificada;M,.: variavel milheto real; M.: varidvel milheto codificada;
S, variavel sorgo real; S.: variavel sorgo codificada.

Fonte: elaborado pelo autor

De posse dos valores experimentais, toda a analise e interpretacdo dos resultados foi
conduzida no software Minitab versdo 19, levando em conta um nivel de significancia de 5%
(0=0,05). A partir dos dados experimentais, 0 modelo mais apropriado e seus respectivos
coeficientes foram determinados. Para os dados considerados normais (p>0,05), analisados
através do teste de normalidade de Shapiro-Wilk, ainda foi feita a analise de variancia
(ANOVA). Existem algumas técnicas e estimativas utilizadas para testar a adequagdo do
modelo. No presente trabalho foram escolhidos o teste de hipdteses para significancia da

regressio, teste da falta de ajuste, estimativas R? e R? predito e o grafico de residuos.
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5.8 Analise econbmica

O estudo acerca da analise econdmica foi feito com base no historico dos precos médios
mensais pagos ao produtor no estado do Mato Grosso do Sul. Os dados foram coletados pelo
site da CONAB e abrangeram o periodo de Janeiro de 2017 a Janeiro de 2021, por ser o periodo
com disponibilidade de preco referente aos trés gréos pesquisados: milho, milheto e sorgo. A
partir do levantamento dos dados de precos de venda da saca dos grdos foi realizada uma
estimativa do custo médio de producdo de amido para cada um deles. Para isso, o calculo foi
feito com base nos dados do trabalho de Geraldi et al. (2012), que correlacionam o custo medio

do kg de amido de milho produzido com o kg do respectivo grdo, utilizando-se a equagao 13.
P, =276x P, (13)
Onde:

P,: preco médio de producdo de amido do respectivo grdo (em kg);

P,: preco médio de venda do quilograma do grdo (em kg).
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO
6.1 Caracterizacdo da amostra mineral

6.1.1 Massa especifica dos solidos

Os resultados de determinacdo de massa especifica estdo representados na Tabela 6.1.

Tabela 6.1 — Valores encontrados para a analise da massa especifica dos sélidos (g/cm3)
Massa especifica dos sélidos
2,74 2,76 264 280 2,73 2,74 273 2,76 2,74 2,77 2,73 2,77 2,75 2,95 2,74
Fonte: elaborado pelo autor

Assim, a média dos valores encontrados nos ensaios forneceu um valor de densidade
relativa da amostra de 2,74+0,03 g/cm?.

6.1.2 Composicao quimica do minério

O resultado médio obtido, via FRX, apresenta os valores correspondentes aos teores dos
Oxidos presentes na amostra que alimenta a flotacdo de carbonatos (Tabela 6.2).

Tabela 6.2 — Analise quimica dos teores dos 6xidos presentes no minério que alimenta a
etapa da flotacdo de carbonatos (em %bo)
Oxido  Teor (%)

Al,Os 3,84
BaO 2,27
CaO 19,88

Fe 03 16,57
MgO 5,89

MnO, 0,27

Nb,Os 1,38
P.Os 1,94
PbO 0,01
SiOy 20,53
SrO 1,29

TaoOs 0,01

ThO, 0,06
TiO; 2,10

U30s 0,01

Oxidos 76,97
Fonte: elaborado pelo autor
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O teor médio de Nb2Os das anélises da amostra da alimentacdo foi de 1,38%, valor
pouco superior ao citado por Silva (2018), que menciona um teor médio de Nb2Os na
alimentacdo de 1,20%; porém, bem semelhante ao teor de Nb2Os de 1,40% encontrado nos
estudos de Matiolo et al. (2019), considerando que, para ambos 0s casos, tratou-se do minério

da mesma jazida.

6.1.3 Morfologia das particulas minerais

As imagens do MEV foram obtidas utilizando-se imagens de elétrons retroespalhados
(BEC) e secundarios (SEI). Pacheco (2016) afirma que essas imagens fornecem informacdes
em relacdo ao contraste de composicdo (em fungdo do numero atbmico dos elementos presentes
na amostra), numa escala de tons de cinza, sendo mais escuros 0s mais leves e, mais claros, 0s
mais pesados.

Os resultados de espectroscopia de dispersdao de energia por raios X (EDS) séo
mostrados para seis pontos. Na Figura 6.1 (a), a fase majoritaria do mineral, marcada pelo ponto
2, foi composta por Nb, Ca, Na e O, como esperado para o pirocloro ((Na,Ca)2Nb20s(O,0H,F)).
A fase predominante do mineral, marcada pelo ponto 5, foi composta por Ca, C e O, como
esperado para a calcita (CaCOs). Na Figura 6.1 (b), a fase majoritaria do mineral, marcada pelo
ponto 8, foi composta por Ca, P e O, como esperado para a apatita (Cas(PO4)3). A fase
majoritaria do mineral, marcada pelo ponto 9, foi composta por Ca, Mg, C e O, como esperado
para a dolomita (CaMg(COz)2). Na Figura 6.1 (c), a fase majoritaria do mineral, marcada pelo
ponto 2, foi composta por Ca, La, Ce, Fe, Si e O, caracterizando um possivel mineral de terras
raras. A fase majoritaria do mineral, marcada pelo ponto 6, foi composta por Fe e O, como
esperado para a hematita (Fe2O3). De maneira geral, observou-se nos espectros da amostra uma
concordancia em relacdo a analise de fluorescéncia de raios-X, em razdo dos elementos que
foram identificados por esta analise no item 6.1.2. As demais analises de MEV encontram-se
disponiveis no ANEXO A.
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6.1.4 Distribuicdo granulométrica

As analises granulométricas de solidos podem ser representadas pelos modelos de
distribuicdo granulométrica. Dessa forma, o modelo de Rosin-Rammler-Bennet (RBB) foi
escolhido por fornecer o melhor ajuste aos dados experimentais (Figura 6.2), corroborado pelo
coeficiente de determinacdo (R?) igual a 0,9997. Os parametros de32 (igual a 80,45 pm) e n
(igual a 1,24) foram encontrados através do software Statistica® e estdo incorporados na

equacao 14:

dp )]1,24 (14)
80,45

X=1-—exp [—(

Figura 6.2 — Andlise granulométrica da alimentacéo
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Fonte: elaborado pelo autor

A partir da Figura 6.2, pode ser observado que aproximadamente 5% do material se
encontra abaixo do limite inferior determinado para a flotacdo (10 pum) e 6% acima do limite
superior, determinado em 212 um (malha de liberacdo considerada). A quantidade de particulas
menores que 38 um, consideradas finas, representa cerca de 27% do material. O dgo esta
proximo de 140 pum e o dso em 70 pum. Este ultimo pardmetro possui resultado semelhante ao

encontrado por Matiolo et al. (2019), correspondendo, respectivamente, a um dso de 60 pum.



95

6.2 Caracterizac¢ao das farinhas de milho, milheto e sorgo

6.2.1 Extracao do amido de sorgo e milheto

O rendimento médio de extracdo do amido de sorgo e do amido de milheto foram,
respectivamente, 28,72+ 6,70% e 26,62+ 4,05%. O resultado para 0 amido de sorgo foi proximo
ao valor medio de 25,82+4,08% encontrado no trabalho de Silva et al. (2019a). No entanto,
para o amido de milheto, este valor foi 12% inferior (38,60+0,45%) ao encontrado no trabalho
de Sousa (2019). Conforme destacam Nunes, Santos e Cruz (2009), a matéria-prima vegetal, 0
método de extracdo e a composicdo do solo sdo elementos que influenciam diretamente no
rendimento do processo de extracdo do amido.

Ainda neste cenario, segundo Costa (2019), as diferentes formas de extracdo dos amidos
interferem nas caracteristicas do mesmo e, consequentemente, em suas propriedades. Dentre as
principais modificacdes das caracteristicas estdo a eficiéncia da extracao, pureza, propriedades
morfoldgicas, térmicas e funcionais. Essas alteracBes causam a transformacdo na estrutura e
composicao quimica do granulo de amido. Dentre os possiveis fatores listados, acredita-se que
a metodologia de extracdo ndo teve interferéncia neste estudo, pois para ambos 0s casos,
adotou-se a mesma técnica.

No entanto, no que tange a composicao do solo, isso explicaria 0 motivo pelo qual houve
similaridade e diferenca dos valores encontrados, respectivamente, para o sorgo e o milheto,
uma vez que, os graos de sorgo utilizados neste trabalho foram oriundos da mesma localidade
da pesquisa de Silva et al. (2019a), enquanto, os grdos de milheto vieram de uma regido
diferente do empregado no trabalho de Sousa (2019).

Conforme apontado anteriormente, o rendimento de extracdo dos amidos oriundo das
farinhas é baixo. Esta etapa de extracdo resultou em um p6 visualmente branco sendo que, para
ambos os casos, ndo foi necessaria uma etapa de reextracdo, sendo a fracdo ndo amilacea
descartada. Santos et al. (2013) afirmam que um avanco no processo de extracdo de amido é
um assunto recorrente entre indudstrias e estudiosos do assunto, 0s quais procuram por métodos

mais eficientes e de menor custo.

6.2.2 Determinacgéo do teor de amilose

A Tabela 6.3 apresenta os teores de amilose médios para os amidos de sorgo e milheto

conforme dados da literatura.
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Tabela 6.3 — Teores de amilose das farinhas e amidos de sorgo e milheto (em %)
Amidode Amidode Amidode Farinhade Farinhade Farinhade

Trabalhos Local

S0rgo milho milheto s0rgo milho milheto
Hoover et -
al, (1996) i - - 29,90 ; ] .
Annor et ,
al, (2014) Canada - - 32,50 ] ] ]
Sang et al.
2008) EUA  2370+0,10 ] ] ) ] ]
Wu et al. .
o4y China - - 28,14+0,12 ) ) )
Silva .
(2018) Brasil  25,46+0,80 ] 19,18+0,31 ] .
Sousa .
(2019)  Brasi - 40,25£0,48  20,80+0,30 ; 36,60£0,23  28,30+0,50
Silva et al. .
(016m  Bresil  25.46:0,80 ; 19,18+0,31 ] .
Silva,
Sg:‘lf,aae Brasil  2546+0,80 38,73+0,80  20,800,3 ; ] .
(2021)

MédiatDesvio padrdo
Fonte: elaborado pelo autor

A amilose tem influéncia sobre o rendimento de extracdo do amido de maneira
diretamente proporcional (AMIDOS, 2009). Isso pode explicar o porqué de o rendimento do
amido de sorgo ter sido superior em relacdo ao amido de milheto, uma vez que o contetdo de
amilose do primeiro amido € superior comparado ao segundo.

Pesquisas tém mostrado que amidos com elevado contetdo de amilose e,
consequentemente, baixo contetdo de amilopectina, possuem maior quantidade de regibes
amorfas e menor quantidade de regibes cristalinas e, por essa razdo, apresentam menores
temperaturas de gelatinizacdo (DENARDIN; SILVA, 2009). Isso corrobora com os dados
encontrados pelo estudo de Silva (2018) e Sousa (2019) que mostram que o amido de sorgo,
por possuir um maior teor de amilose em relacdo ao amido de milheto, apresenta,
consequentemente, menor temperatura de gelatinizacdo. Entretanto, essa questdo ainda nao é
unanime entre os estudiosos. Pinto, Araujo e Peres (1992) mencionam que a temperatura de
gelatinizacdo é reduzida com o aumento do teor de amilopectina. Ressalta-se que os gréos de
sorgo e milheto empregados nesta pesquisa sdo nativos, ou seja, ndo foram modificados
geneticamente.

Sendo o amido constituido, basicamente, por amilose e amilopectina, a determinacao
deste Gltimo composto é realizada pela diferenga nos seus teores, uma vez que, ndo hd um ensaio

especifico para determinar o teor de amilopectina presente em amidos. A Tabela 6.4 apresenta
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dados dos teores de amilopectina médios das farinhas e amidos de milho, milheto e sorgo

conforme literatura.

Tabela 6.4 — Teores de amilopectina das farinhas e amidos de sorgo e milheto (em %)
Amido de Amido de Amido de Farinha de Farinha de

Trabalhos Local milho milheto s0rgo milho milheto
Sousa (2019)  Brasil _ 44,55£0,79  58,21%0,60 : 2835108 31,07:0,93
Silva, S0USa e procil  48,81£095  67,106062  61,7740,86 - -

Silva (2021) D B s

MédiatDesvio padréo
Fonte: elaborado pelo autor

No que diz respeito a amilopectina, Matos (2017) afirma que o contetdo desse elemento
nos amidos tem forte influéncia na seletividade da flotacdo. Essa afirmacédo é corroborada por
Sousa (2016) que menciona que amidos compostos por maiores participacdes de amilopectina
proporcionam maior seletividade na depresséo da hematita. Dessa forma, espera-se que 0S
reagentes oriundos das fontes botanicas sorgo e milheto sejam superiores em relacdo ao milho,

por terem valores de amilopectina superiores.
6.2.3 Teor de lipideos

O conteldo de 6leos presente no sistema de flotacdo pode influenciar negativamente na
estabilidade da espuma. Dessa forma, quanto menores forem seus teores, melhor para o
processo. A Tabela 6.5 apresenta os resultados médios dos teores de lipideos obtidos para as

farinhas empregadas, bem como dados da literatura para esses cereais.

Tabela 6.5 — Teor de lipideos das farinhas de milho, milheto e sorgo (em %)

Gréo Média Sousa (2019) Silva (2018)

Milho 5,330,001 5,11+0,15 -
Milheto 7,62+0,001 13,2040,17 -

Sorgo 3,47+0,002 - 3,27+0,42

MédiatDesvio padrdo
Fonte: elaborado pelo autor

Os resultados da Tabela 6.5 evidenciaram que os valores dos teores de lipideos para as
farinhas de milho e sorgo corroboram com os achados da literatura. Em contrapartida, o milheto

foi o Unico que apresentou uma diferenca consideravel em relagdo as demais fontes botanicas.
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Entretanto, Dias-Martins et al. (2018) afirmam que varia¢Ges desses niveis sdo possiveis devido
ao genotipo, condigdes climéticas, contetdo de nutrientes do solo e tipo de processamento.

A forma na qual os lipideos apresentam-se distribuidos sobre a superficie do granulo
tem forte influéncia nas propriedades térmicas e reoldgicas do amido (ELIASSON et al., 1981).
Esta matéria graxa se apresenta sob a forma de lisofosfolipideos e &cidos graxos livres nos
granulos de amido que, por sua vez, sdo positivamente relacionados a fragdo amilose
(DENARDIN, 2008).

Os lipideos tém uma grande influéncia sobre a retrogradacdo do amido (SKRABANJA,;
KREFT, 1998), pois formam complexos com a amilose, delongando ou impedindo a agregacéo
destas moléculas e, consequentemente, retardando o processo de retrogradagdo (GALDEANO
et al., 2009). Além dos lipideos, a taxa de retrogradacdo depende também da concentracao de
amilose e do tamanho dos granulos (SINGH et al., 2003). A retrogradacdo da amilose e
amilopectina apresentam particularidades distintas. A amilose retrograda mais rapidamente,
tendo forte tendéncia a associar-se por meio da formagéo de interagbes de hidrogénio com
outras moléculas de amilose adjacentes, formando estruturas cristalinas de duplas hélices
guando a solucdo esfria e se mantém por longo periodo. Por outro lado, a amilopectina apresenta
baixa tendéncia a retrogradacdo (MATSUKURA; MATSUNAGA; KAINUMA, 1983;
PARKER; RING, 2001).

Além da retrogradacéo, estudos evidenciaram que a presenca de lipideos no amido pode
acarretar a reducdo do inchamento dos granulos, alterando a temperatura de gelatinizacdo do
amido, modificando a textura e o perfil da viscosidade da pasta resultante (BULEON et al.,
1998). Cada amido apresenta uma temperatura de gelatinizacdo (T,) prépria e que se
correlaciona de forma inversamente proporcional com o poder de inchamento do mesmo. Logo,
maior teor de lipideos no amido acarreta maior temperatura de gelatinizacdo e menor poder de
inchamento dos granulos do mesmo (LI; YEH, 2001). O milheto, por apresentar maior teor de
lipideos em relacdo ao sorgo, apresenta maiores temperaturas de gelatinizagdo. Essa hipétese é
corroborada pelos trabalhos de Sousa (2019) e Silva (2018) que encontraram temperaturas de

gelatinizagéo de 78,20 °C e 71,4 °C, respectivamente, para 0s amidos de milheto e sorgo.
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6.3 Reagentes para a flotacéo

6.3.1 Determinacédo da dosagem étima de NaOH para a gelatinizacao dos depressores

A Figura 6.3 mostra a determinacdo da dosagem 6tima de NaOH necessaria para a
gelatinizacédo de cada uma das farinhas puras e das misturas empregadas e o pH onde ocorreu
0 ponto de virada para cada um dos depressores testados. E possivel observar que a farinha de
milheto e o fuba de milho apresentaram o mesmo ponto de virada (9,0 mL de NaOH) nos pH
13,99 e 14,04, respectivamente. No entanto, a farinha de sorgo gastou um valor adicional de
NaOH de 0,5 mL e atingiu pH 13,96. Com relacdo as misturas, é possivel observar que as
misturas binarias (farinha de sorgo e fuba de milho e farinha de milheto e fuba de milho), na
proporcao 50% de cada, e a mistura ternaria (mistura do fuba de milho e das farinhas de milheto
e sorgo), na proporcao 33,33% de cada, apresentaram 0 mesmo ponto de virada (8,5 mL de
NaOH) nos pH 13,97, pH 13,94 e 13,85, respectivamente. No entanto, a mistura binaria
composta por farinha de sorgo e farinha de milheto, na propor¢do de 50% de cada, gastou um
valor adicional de NaOH de 0,5 mL e atingiu pH 13,93.

Figura 6.3 — Dosagem de NaOH das farinhas puras e suas misturas e seus respectivos pH
no ponto de virada
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FB: fuba de milho; FS: farinha de sorgo; FM: farinha de milheto; FBFM: fub4 e farinha de milheto; FBFS: fuba e
farinha de sorgo; FSFM: farinha de sorgo e farinha de milheto; FBFSFM: fuba de milho, farinha de sorgo e farinha
de milheto.

Fonte: elaborado pelo autor
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O conhecimento do consumo exato de NaOH a ser utilizado na solucdo de amido e 4gua
é primordial, uma vez que, no momento que se conhece este parametro, pode-se realizar uma
gelatinizacdo bem sucedida utilizando valores ideais de NaOH para cada uma das misturas
utilizadas, evitando-se, assim, um desperdicio de reagentes. A Tabela 6.6 mostra a relacao
amido/soda gasta para cada uma das farinhas usadas. Os valores encontrados para a dosagem
de NaOH necesséria para a gelatinizacdo das farinhas e suas respectivas misturas foram
inferiores (entre 8,5 mL a 9,0 mL), mas proximos aos valores observados nos trabalhos de Silva
(2018) e Sousa (2019). Logo, de forma a padronizar a dosagem e facilitar os ensaios de flotacao,
foi estabelecido que a dosagem de NaOH (10%) empregada na completa gelatinizacdo dos
depressores do trabalho foi de 10 mL para 2,5 g de farinha ou relacdo amido/soda de 2,5:1.

Tabela 6.6 — Relacéo farinha/soda para cada uma das farinhas puras e as misturas
empregadas comparado a relacdo amido/soda do amido atualmente utilizado
Tipo de depressor FB FM FS FBFS FBFM FSFM FBFMFS Amido de milho Niobras

Relagdo farinha/soda 2,78/1 2,78/1 2,63/1 294/1 294/1 2,78/1 2,94/1 2,17/1

FB: fuba de milho; FS: farinha de sorgo; FM: farinha de milheto; FBFM: fuba e farinha de milheto; FBFS: fuba e
farinha de sorgo; FSFM: farinha de sorgo e farinha de milheto; FBFSFM: fuba de milho, farinha de sorgo e farinha
de milheto.

Fonte: elaborado pelo autor

Apds a determinacdo da dosagem ideal para cada uma das farinhas utilizadas,
prosseguiu-se para a etapa de microscopia Optica com luz polarizada, conforme Figura 6.4. Esta
andlise visou verificar se houve realmente a destruicdo das cruzes de Malta no processo de

gelatinizacdo, garantindo que o mesmo foi realizado de forma eficiente.
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Figura 6.4 — Andlise das solugdes das farinhas puras (a) antes da gelatinizacao e (b) posteriormente a gelatinizagéo

(a)

(b)

FB FS
FB: fubé de milho; FS: farinha de sorgo; FM: farinha de milheto.
Fonte: Elaborado pelo autor
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E possivel observar que, para todos os casos testados, houve o rompimento e,
consequentemente, desaparecimento das cruzes de Malta caracterizando uma gelatinizacao
efetiva para as respectivas dosagens escolhidas na etapa prévia para cada uma das farinhas
empregadas. Ainda além, para alguns casos, foi possivel identificar resquicios de alguns
elementos mesmo apos a gelatinizagdo. Esse comportamento também foi observado para as
misturas empregadas, conforme pode ser comprovado nas figuras do ANEXO B. Denardin e
Silva (2009) mencionam que, ao serem submetidos a gelatinizacdo, os granulos de amido
sofrem a perda da birrefringéncia e, portanto, da cruz de Malta, o que foi comprovado neste
estudo. Sousa (2016, p. 73) menciona que “a titulagdo com NaOH na complexa solugéo
amido/NaOH mostrou-se uma ferramenta interessante para analise do ponto de gelatiniza¢do”.
Souza e Magalhdes (2016) afirmam que a presenca de granulos ndo rompidos ou inchados varia
de acordo com a relacao entre amido/NaOH e tempo de reacdo. Quando a gelatinizacdo néo se
processa de forma completa, a eficiéncia do reagente como depressor fica comprometida, pois
ha a necessidade da quebra das estruturas cristalinas e abertura das cadeias para que a interacdo
com 0s minerais ocorra. De maneira geral, tanto as misturas puras quanto as misturas binarias

e ternarias seguiram uma tendéncia no consumo de NaOH e na estabilizacdo de pH.

6.4 Testes de flotacao

A Figura 6.5 apresenta as curvas de nivel ou contornos em funcdo das variaveis
codificadas. A Tabela 6.7 apresenta a média dos resultados dos testes de flotacdo feito em
triplicata. Os valores de ajuste foram utilizados para cada uma das condigdes, baseado no
calculo da equacdo 15. Estes valores correspondem a média dos valores determinados nos
ensaios experimentais feitos em triplicata. Estas ferramentas além de nos permitirem uma
melhor visualizacdo dos resultados de recuperacdo metaldrgica de Nb2Os, auxilia nas

discuss@es dos respectivos valores.
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Figura 6.5 — Grafico de contorno para a recuperagdo metalirgica  Tabela 6.7 — Resultados médios de recuperagdo metallrgica de

de Nb20s no afundado Nb20s no afundado para as propor¢oes de misturas de farinhas
propostas
MédiatDesvio
Fubé de milho padréo

AmetNb205a Cenario FB FS FM Iﬁcupgragéo Ajuste Diferenca Residuos
- o etaldrgica
By - Nb2Os no
M - 52 afundado
e o 1 25 75 0 5529+2,75 56,05 19,38 -0,76
80 - 64 2 50 50 0 61,46%3,07 60,44 14,99 1,02
B _ 7 3 75 25 0 54,28+2,66 53,14 22,29 1,14
R 4 100 0 0 7503136 7543 - 0,39
u - 80 5 25 75  53,20+0,54 54,38 26,88 -1,18
6 50 50  59,69+3,32 58,76 22,50 0,93
7 75 25  57,80+2,05 56,36 24,90 1,44
8 100 © 80,75+4,10 81,26 - -0,51
Farinha de sorgo Farinha de milheto 9 w0 25 50,5446,25 51,08 26,23 -0,55
10 50 0 50  69,49+4,21 68,50 8,81 0,99
11 25 0 75  5291+1,99 52,02 25,29 0,89
12 0 0 100 77,25+4,16 77,31 - -0,06
13 25 50 25  53,64#1,52 54,50 - -0,86
14 50 25 25  53,08+1,86 54,47 - -1,39
15 25 25 50  53,93+1,56 54,58 - -0,65
Fonte: elaborado pelo autor FB: fuba de milho; FS: farinha de sorgo; FM: farinha de milheto.

Fonte: elaborado pelo autor
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E interessante ressaltar que, para a flotagio de carbonatos, quanto maior for o valor da
recuperacdo metallrgica de Nb2Os no afundado mais efetivo foi o processo. Sendo assim, 0s
melhores resultados em termos da resposta analisada foram obtidos para 0s componentes puros,
nas condicdes 8, 12 e 4, a saber 100% FS (81,26%), 100% FM (77,31%) e 100% FB (75,42%).
Esse resultado é capaz de demonstrar a aplicabilidade da FS como um depressor de pirocloro,
agregando a lista de minerais como hematita, silicatos e apatita, conforme demonstrado em
estudos anteriores feitos por Silva (2018) e Silva et al. (2019b). Acredita-se que um dos
possiveis fatores que explica o destaque do sorgo como matéria-prima para a formulacdo de um
depressor esta ligado ao alto teor de amilopectina presente neste gréo, tendo valores superiores
ao milho tradicionalmente empregado. De acordo com Pavlovic e Brandao (2003), a depresséo
é um fenbmeno complexo. Neste contexto, Silva (2018, p. 178) menciona que a “relacdo entre
os teores de amilose e amilopectina presentes em amidos empregados como depressores na
flotacdo mineral deve ser considerada como uma importante caracteristica que pode afetar o
processo”. Franco et al. (2001) afirmam que, quanto maior o conteido de amilopectina nos
amidos, melhor serd a separacdo dos minerais. Estudos anteriores corroboraram com as
afirmativas, sendo que Matos, Alexandrino e Ferreira (2020) observaram maiores valores de
recuperacdo massica e metalUrgica de minério de ferro com o uso da amilopectina como
depressor em relagdo a amilose e ao amido de milho convencional. Pinto, Araujo e Peres (1992)
mostraram, através de testes de microflotacdo, que a amilopectina pura é um depressor mais
eficiente para a hematita que a amilose pura. Para apatita, segundo esses mesmos autores, a
amilose pura possui acdo depressora menor, seguida pela amilopectina e amido. Esses
resultados indicam que amidos com teores mais altos de amilopectina, seriam depressores mais
eficientes. Além disso, uma vez que as farinhas foram empregadas de forma integral, pode ter
havido uma acdo depressora também por parte das proteinas presentes no sorgo que sdo, em
sua maioria, do grupo das cafirinas. De acordo com Duodo et al. (2003) as proteinas prolamina
de sorgo (cafirinas) sdo semelhantes as prolaminas do milho (zeinas) e estas séo as principais
proteinas de armazenamento destes graos. Por serem semelhantes, a cafirina pode ter tido uma
acdo depressora assim como a zeina que, nos estudos conduzidos por Correa (1994) e Peres e
Correa (1996), teve um efeito depressor sobre a hematita. O sorgo também apresenta taninos
em sua composicao e devido aos seus grupos hidroxila, tais compostos podem interagir e formar
complexos com proteinas (Duodo et al., 2003), 0 que poderia ter sido um dos possiveis motivos
que contribuiram na efetividade do sorgo enquanto depressor mineral. O estudo conduzido por
Tohry et al. (2021) mostraram que os taninos foram depressores efetivos para a separacdo por

flotagcdo de hematita do quartzo. Com relacdo ao teor meédio de Nb2Os no afundado, o melhor
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resultado também foi obtido para 100% FS (1,72+0,05%). Esse valor demonstra um
enriquecimento de 0,34 pontos percentuais (1,38+0,02%) em relagéo ao teor deste mesmo 6xido
na alimentacao da flotacdo de carbonatos. Ja a recuperacdo massica média obtida para os testes
empregando 100% FS foi de 38,49+1,68%, valor bem préximo ao encontrado pelos testes
realizados no LaMPPMin (40,34+1,31%), para a etapa rougher, replicando os procedimentos
operacionais da Niobras.

Com relacéo as misturas bindrias, a interacdo entre as farinhas se comportou de forma
antagbnica quando comparadas aos componentes puros para a recuperacdo metalirgica de
Nb.Os no afundado, independentemente da proporcdo analisada, reduzindo, assim, o valor
médio da resposta investigada. No entanto, as quedas mais expressivas (acima de 24 pontos
percentuais) ocorreram, predominantemente, nas propor¢fes em que se adicionou (V4;%)
(25%;75%) ou (¥a¥s) (75%;25%) de determinado componente as farinhas puras,
independentemente de qual tenha sido a fonte boténica, conforme apontam os cenarios 5
(26,88%), 9 (26,23%), 11 (25,29%) e 7 (24,90%).

Ainda com relacdo as misturas binarias, a elevacdo na recuperacdo metalirgica de
Nb20s no afundado & um comportamento padrdo observado para todos os cenarios quando se
passou da proporcado (Ya;%) (25%;75%) ou (34;%) (75%;25%) para (¥2;%2) ou (50%;50%)
independentemente da fonte boténica utilizada, sendo que o cenario 10, cuja proporcdo foi de
50% FB e 50% FM, apresentou o melhor resultado de recuperacdo metaltrgica de Nb2Os no
afundado (68,50%). A presenca do milheto pode ter contribuido positivamente neste resultado,
uma vez que estudos feitos por Silva, Sousa e Silva (2021) demonstraram que o milheto pode
ser um potencial substituto do milho como depressor no processo de flotacdo. Entretanto,
mesmo a proporcao de (¥2;%2) ou (50%;50%) tendo apresentado resultados superiores as outras
misturas binarias, os valores ainda se demonstraram inviaveis do ponto de vista de recuperacdo
metaldrgica de Nb2Os no afundado.

Franco et al. (2001) afirmam que, quanto maior o contetdo de amilopectina presente
nos amidos, mais efetiva é a separacdo dos minerais. Dessa forma, de acordo com essa
afirmacéo, esperava-se que a proporcdo de 100% FM fosse a melhor opgdo de reagente
depressor quanto a recuperagdo metallrgica de Nb2Os no afundado, porém, este resultado ndo
foi observado. Uma possivel justificativa que pode ter contribuido para este cenario esta ligada
ao alto teor de lipideos presente no milheto (SOUSA, 2019) que, acima de determinados teores,
pode comprometer o processo de flotagdo (MONTE; PERES, 2010). Ainda assim, o valor de
recuperacdo metalurgica de Nb2Os no afundado para a propor¢do 100% FM (77,31%) foi

aproximadamente quatro pontos percentuais abaixo do melhor resultado referente a proporcao
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100% FS (81,26%), demonstrando, também, o potencial da farinha de milheto como reagente
depressor para o pirocloro. Por fim, a regido central da superficie de resposta, correspondente
as misturas ternarias, apresentou condi¢cdes bem semelhantes para a recuperacdo metallrgica
de Nb2Os no afundado, com valores em torno de 54%; porém, ndo foi um resultado interessante
do ponto de vista da resposta investigada.

Os pontos pretos representados na Figura 6.6 apresentam os valores de recuperacao
metalurgica méedia de Nb2Os no afundado, para a etapa rougher, para os testes de bancada feitos
no LaMPPMin. O primeiro ponto corresponde ao valor do teste realizado com o amido
atualmente empregado na Niobras. O restante dos pontos corresponde aos resultados dos
ensaios realizados empregando as misturas propostas. Ja as linhas que aparecem no grafico
correspondem aos resultados dos ensaios de bancada realizados pela Niobras considerando a
etapa cleaner, sendo que a linha amarela continua e as linhas tracejadas azul e verde
representam, respectivamente, a média de recuperacdo metaltrgica de Nb2Os no afundado, a
média de recuperacdo metaltrgica de Nb2Os no afundado acrescida de um desvio padréo e a
media de recuperagdo metalurgica de Nb2Os no afundado menos um desvio padrao.

Para o estagio rougher, observou-se que, dentre as farinhas e suas respectivas misturas
utilizadas, a proporcdo de 100% FS obteve uma média de recuperacdo metaltrgica de Nb2Os
de 80,75+4,10%, valor muito préximo ao encontrado para o amido atualmente empregado na
Niobras (80,95+1,13%) para esta mesma etapa. Ainda além, é valido mencionar que, embora
as farinhas sejam compostas predominantemente por amido, possuem também outros
componentes, tais como: as proteinas, os lipideos, entre outros. Sendo assim, considerando que
0 grdo de sorgo tem entre 75 a 79% de amido, pode-se ressaltar que, dos 2,5 g de farinha
utilizados, apenas 1,875 g a 1,975 g eram, de fato, amido. Este valor é infinitamente menor em
relacdo ao valor empregado pela Niobras, demonstrando, mais uma vez, o potencial do sorgo

como depressor a ser empregado no processo estudado.
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Figura 6.6 — Comparacao entre os resultados médios de recuperagdo metaltrgica de
Nb20s no afundado LaMPPMin x Niobras
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FB: fubé de milho; FS: farinha de sorgo; FM: farinha de milheto.
Fonte: elaborado pelo autor

6.5 Analise estatistica

O resultado dos testes de flotagdo foi apresentado para a resposta “recuperacdo
metaldrgica de Nb2Os no afundado”. A primeira analise consistiu na escolha do modelo mais
apropriado a ser considerado para a resposta investigada. Essa escolha foi baseada
principalmente nos resultados do teste ANOVA e do teste da falta de ajuste, sendo estas
discussoes feitas separadamente para cada modelo. Uma limpeza dos termos néo significativos
foi realizada & medida que os modelos foram sendo analisados hierarquicamente. Para Pease
(1997) a regressdo pode ser executada para varios modelos. Para escolher o modelo mais
apropriado aos dados, geralmente compara-os de forma hierdrquica, sempre avaliando a
significancia de cada um deles através do valor p. Ainda além, € preciso analisar cada modelo
ajustado para assegurar uma aproximacéo do real comportamento dos dados e, ainda, observar
se alguma das suposicdes de analise de variancia estdo sendo violadas. O experimento simplex
lattice desing {3,4} permitiu ajustar desde o modelo linear até o modelo quéartico completo
(Tabela 6.8).
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Tabela 6.8 — Modelos para representar a recuperacao metalurgica de Nb2Os no afundado

a) Linear b) Quadratico
Valor R2 Rz(pred) Fonte GL Vaéor Vallaor- R2 Rz(pred)
Fonte GL F _Valor-P Regressio 5 10,66 0,000 57,75 43,48
Regressao 2 016 0,853 0,76 0,00 Linear 2 101 0373
Linear 2 016 0853 Quadratico 3 17,54 0,000
R'Eeg%ggs 42 FB*FS 1 2526 0,000
. FB*FM 1 14,81 0,000
Falta de ajuste 12 36,35 0,000 ES*EM 1 2929 0,000
Erro puro 30 Erro de
Total 44 Residuos 39
Falta de 18,72 0,000
ajuste
Erropuro 30
Total 44
¢) Cubico especial d) Cubico completo
Fonte GL Valor - Valor- R2 Rz(pred)
Fonte GL Valor Valor- R?  R2(pred) _ F P
F P Regresséo 8 6,25 0,000 59,56 34,61
Regresséo 6 917 0,000 59,16 43,24 Linear 2 0,72 0,494
Linear 2 102 0370 Quadratico 3 16,31 0,000
Quadratico 3 14,33 0,000 FB*FS 1 2229 0,000
FB*FS 1 25,28 0,000 FB*FM 1 13,13 0,001
FB*FM 1 15,75 0,000 FS*FM 1 26,19 0,000
F§*EM 1 28,88 0,000 Cubico 3 012 00951
Cublc_:o 1 131 0260 completo
Especial ' ' FB*FS*(-) 1 013 0,719
FB*FS*FM 1 1,31 0,260 FB*FM*(-) 1 0,06 0,808
Erro de 38 FS*FM*(-) 1 012 0,731
Residuos Erro de 36
Falta de ajuste 8 20,23 0,000 Residuos
Erro puro 30 Falta de ajuste 6 27,76 0,000
Total 44 Erro puro 30
Total 44
e) Quartico especial f) Quartico completo
Fonte GL VaF'°r Val'gor' R2  R2(pred) Fonte  GL VaF'°r Val'aor' R R2(pred)
Regresséo 8 6,52 0,000 59,17 42,61 Regresséo 8 57,69 0,000 92,76 87,86
Linear 2 09 0,394 Linear 2 4,05 0,026
Quadratico 3 13,58 0,000 Quadratico 3 74,89 0,000
FB*FS 1 23,82 0,000 FB*FS 1 89,82 0,000
FB*FM 1 14,88 0,000 FB*FM 1 17,32 0,000
FS*FM 1 27,35 0,000 FS*FM 1 118,04 0,000
Quartico 53 45 0741 Quarticol 5 5gg7 0,000
Especial completo
FB*FB*FS*FM 1 0,03 0,874 FB*FS*(-)2 1 33,38 0,000
FB*FS*FS*FM 1 0,07 0,796 FB*FM*(-)2 1 112,15 0,000
FB*FS*FM*FM 1 0,13 0,717 FS*FM*(-)2 1 22,77 0,000
Erro de Residuos 36 Erro de Residuos 36
Falta de ajuste 6 26,96 0,000 Faltadeajuste 6 0,66 0,679
Erro puro 30 Erro puro 30
Total 44 Total 44

Fonte: elaborado pelo autor
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De acordo com o ANOVA, os modelos significativos a 95% de confianga foram o
quadrético e o quartico completo (p<0,05). No entanto, para 0 modelo quadratico, a falta de
ajuste é significativa (p>0,05), sendo, portanto, desconsiderado. Para Leite (2016) isso significa
que devem ser considerados modelos com mais termos para melhorar a representacdo da
resposta investigada. Dessa forma, 0 modelo quértico completo foi o escolhido como a melhor
opcao, pois, além de ter mais termos, foi considerado significativo (p<0,05) e ndo apresentou
falta de ajuste (p>0,05). Em suma, uma vez que o ANOVA apresentou valores altamente
significativos quanto a regressdo do modelo quartico completo, isso indica que ha evidéncias
estatisticas suficientes para acreditar na relacdo entre a resposta investigada e as propor¢oes dos
componentes. A Tabela 6.9 mostra a estimativa dos coeficientes para 0 modelo quartico

completo.

Tabela 6.9 — Coeficientes do modelo quartico completo estimados para a resposta
recuperacdo metaltrgica de Nb2Os no afundado

Termo Coef EP de Valor-T Valor-P VIF
Coef

FB 75,43 1,56 * * 2,49

FS 81,26 1,56 * * 2,49

FM 77,31 1,56 * * 2,49
FB*FS -71,60 7,55 -9,48 0,000 3,16
FB*FM -31,44 7,55 -4,16 0,000 3,16
FS*FM -82,08 7,55 -10,86 0,000 3,16
FB*FS*(-)2 -220,2 38,1 -5,78 0,000 2,16
FB*FM*(-)2 -403,6 38,1 -10,59 0,000 2,16
FS*FM*(-)2 -181,9 38,1 -4.77 0,000 2,16

FB: fuba de milho; FS: farinha de sorgo; FM: farinha de milheto.
Fonte: elaborado pelo autor

Analisando os coeficientes do modelo, observou-se que todos eles foram significativos.
Esta hipotese foi confirmada pelo p valor (p<0,05) e devido ao fato de que o erro padrdo
calculado foi muito inferior ao valor do préprio coeficiente. Coscione, Andrade e May (2005)
afirmam que se o erro padréo calculado for superior ao valor do coeficiente, ha uma forte
indicacdo de que o efeito desta varidvel ndo é significativo. Em termos praticos, se um
coeficiente de uma variavel continua é significativo, isso quer dizer que as alteragdes no valor
da variavel estdo associadas as mudancas no valor médio da resposta.

Notou-se, ainda, que todas as interacdes entre as farinhas se relacionaram de forma
antagoénica. Isso significa que os coeficientes apresentaram resultados negativos para os efeitos
de interacdo mostrando que essas combinacgdes diminuem a recuperacao metaldrgica de Nb2Os

no afundado, prejudicando o processo. Para Mendes (2019, p. 30) “o valor e o sinal dos
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coeficientes indicam a influéncia de cada um dos componentes, bem como 0 sinergismo e
antagonismos que atuam entre eles”. Teixeira (2012) menciona que, quanto maior for o
coeficiente, maior a interacdo no parametro analisado.

No que diz respeito ao parametro VIF, os coeficientes tiveram variacdo entre 2,16 e
3,16, valores que se mostraram satisfatérios e, consequentemente, ndo incorreram em
multicolinearidade. Segundo Pereira, Milani e Cirillo (2014), a multicolinearidade € vista em
um modelo de regressao quando ha evidéncias de elevada relacdo entre as variaveis regressoras
e, 1SS0, por sua vez, compromete as estimativas dos parametros, tornando-0s menos precisos.
Petrini et al. (2012) afirmam que a multicolinearidade comprometera os coeficientes da
regressao caso 0 VIF assuma valores acima de 10. Autores como Myers e Montgomery (2002)
sd0 mais rigorosos e estipulam que o valor do VIF ndo pode exceder 4 ou 5 unidades.

De posse dos coeficientes, a equacdo 15 representa o modelo quartico completo ajustado

para a recuperacao metaltrgica de Nb2Os no afundado (RmetNb2Os):

RyecNb,0s = 75,43 FB + 81,26 FS + 77,31 FM — 71,60 FB X FS (15)
— 31,44 FB X FM — 82,08 FS x FM
— 220,20 FB X FS(FB — FS)? — 403,60 FB x FM(FB — FM)?
— 181,90 FS x FM(FS — FM)?

Com relacdo ao Rz, 0 modelo quéartico completo explicou 92,76% da variacdo dos dados
em torno da média, restando 7,24% da variabilidade atrelada aos residuos. Embora tenha sido
um valor elevado, esta métrica ndo foi levada em consideragdo sozinha ao escolher o melhor
modelo, pois nem sempre um R2 alto significa a op¢do mais apropriada. De acordo com
Spanemberg (2010), a adicdo de um termo ao modelo sempre aumenta o R2, mesmo que este
ndo seja significativo e, desta forma, incorre no risco de super ajustar o modelo acrescentando
elementos desnecessarios. Esta afirmacdo corroborou com os achados do estudo, uma vez que,
para todos os modelos, houve o0 aumento do R? a medida que foram adicionados mais termos,
mesmo que, alguns deles ndo tenham sido significativos.

Uma forma de impedir o sobre-ajuste dos modelos foi a utilizacdo do RZ(preq), OIS
valores desta métrica muito menores do que o proprio R? caracterizam 0 excesso de termos
desnecessarios. Os modelos que apresentarem maiores valores de R2predq)y t€ém melhores
capacidades preditivas. Estas analises estdo em consonancia com os resultados do estudo, pois
apenas 0 modelo quértico completo apresentou uma pequena diminui¢do do R2(pred) em relacdo

ao R2 e, além disso, foi a opcéo que apresentou 0 maior R2pred), correspondendo a 87,86%.
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No grafico dos residuos deletados x valores ajustados (Figura 6.7) observamos que 0s
residuos estdo distribuidos simetricamente (quantidade de pontos estd semelhantemente
distribuida tanto acima quanto abaixo da linha do zero) o que nos indica que o modelo proposto
estd adequado. Ainda além, é valido ressaltar que os pontos estéo distribuidos aleatoriamente,

caracterizando a homocedasticidade (variancia constante).

Figura 6.7 — Residuos deletados x valores ajustados para a recuperacédo metallrgica de
Nb20s no afundado
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Fonte: elaborado pelo autor

No gréfico de probabilidade normal dos residuos (Figura 6.8) observou-se que a maioria
dos pontos se situaram proximos e ao longo de uma reta, o que indica que 0s componentes de
erro do modelo proposto seguem uma distribuicdo normal para a resposta analisada.
Montgomery e Runger (2014) mencionaram que 0s erros seguem uma distribuigdo normal se,
e somente se, cerca de 95% dos residuos padronizados estiverem contidos no intervalo (-2, +2).
Os resultados corroboram com a afirmativa dos autores, uma vez que, podemos observar apenas
dois pontos que sobressairam desta analise, no entanto, este fato ndo foi considerado prejudicial

a representatividade do modelo (p>0,05).
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Figura 6.8 — Probabilidade normal dos residuos para a resposta recuperacao
metalurgica de Nb20s no afundado
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Fonte: elaborado pelo autor

6.5.1 Otimizacdo da mistura

A otimizacdo do processo consistiu na obtencdo de uma proporcao 6tima das farinhas
empregadas, levando em conta as varidveis respostas recuperacdo metaltrgica de Nb2Os no
afundado e o preco do reagente. Para tal, foram definidas as metas para cada uma das respostas
analisadas (maximizar ou minimizar) bem como 0s seus respectivos limites (inferior, alvo e
superior), conforme apresentado na Tabela 6.10. De posse dos valores dos parametros
analisados, rodou-se o otimizador de respostas, conforme Figura 6.9.

As colunas representam as respectivas farinhas empregadas (fuba de milho, farinha de
sorgo e farinha de milheto), a primeira linha indica a desejabilidade de otimizagéo e as demais
linhas correspondem as respostas investigadas (recuperacao metaltrgica de Nb2Os no afundado
e preco do reagente). As linhas verticais vermelhas no grafico representam os valores atuais dos
fatores, expressos em numeros vermelhos no topo da figura. As linhas tracejadas horizontais,
em azul, indicam os valores de resposta atuais, 0s quais sao representados pela resposta prevista
a esquerda dos graficos de cada resposta investigada. As regifes cinzas dos gréaficos

representam areas com desejabilidade nula.

Tabela 6.10 — Resumo dos parametros investigados para a otimizacdo da mistura

Resposta investigada Meta Inferior Alvo Superior
Recuperagédo metaltrgica de Nb2Os no afundado  Maximizar 70 85 85
Preco do reagente Minimizar 23 32 32

Fonte: elaborado pelo autor
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Figura 6.9 — Otimizacéo multivariada das farinhas empregadas como depressor
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Fonte: elaborado pelo autor

A otimizacdo simultdnea das respostas resultou em uma maxima recuperacao
metaltrgica de Nb>Os no afundado (81,26%) e um valor minimo do prego do reagente
(R$25,67) utilizando as proporcdes de 0% FB, 100% FS e 0% FM, que correspondem as
variaveis independentes codificadas. De posse das equacdes 7, 8 e 9, as variaveis independentes
codificadas puderam ser convertidas em valores reais, correspondendo, em massa, 0 g FB, 2,5
gFSeO0gFM.

O valor de desejabilidade composta (D) ap6s o ajuste dos dados foi de 0,7267 e, para as
desejabilidades individuais (d) recuperacdo metalirgica de Nb2Os no afundado e preco do
reagente, foram de 0,7509 e 0,7032, respectivamente. Os valores mencionados anteriormente
correspondem a faixa aceitadvel e bom, de acordo com parametros estabelecidos por
Akhanazarova e Kafarov (1982). Dessa forma, esta ferramenta mostrou-se adequada para
reforcar a escolha da proporcéo de 100% FS como depressor. Kleinert et al. (2019) mencionam
que a desejabilidade varia entre 0 a 1, de modo que 1 representa o caso ideal e 0 indica que a
resposta esta fora do limite aceitavel. Ainda alem, a desejabilidade individual (d) corresponde
a uma resposta unica e a desejabilidade composta (D) ¢ a combinagdo de um conjunto de

respostas.
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6.6 Analise econbmica

A Figura 6.10 mostra a série historica dos precos anuais de venda dos grdos de milho,
milheto e sorgo (saca de 60 kg) do estado do Mato Grosso do Sul, referente ao periodo de
Janeiro de 2017 a Janeiro de 2021. Com base nos dados do grafico, os precos minimos e
maximos para a venda da saca de 60 kg dos gréos foram, respectivamente, R$ 15,94 e R$ 72,64
(milho), R$ 12,43 e R$ 48,25 (milheto) e R$ 13,34 e R$ 57,31 (sorgo). A média dos precgos
para a venda da saca de 60 kg para os respectivos graos foi de R$ 32,02 (milho), R$ 23,12
(milheto) e R$ 25,67 (sorgo). Para todo o periodo analisado foi notéria a supervalorizag¢éo do
preco de venda do milho. Em termos comparativos, a média do preco de venda da saca do milho
foi superior em 27,8% e 19,8% em relacdo a média do pre¢o de venda da saca do milheto e do
sorgo, respectivamente. Silva (2018) e Sousa (2019) mencionaram em suas pesquisas que 0
sorgo e 0 milheto sdo mais econdémicos do que o milho em aproximadamente 30% e 54%,

respectivamente.
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O preco medio dos amidos de milho, milheto e sorgo foi determinado utilizando-se a
equacéo 13, levando em conta a similaridade no processo de obtencdo dos amidos de milheto e
sorgo em comparacdo ao milho, objeto de estudo do trabalho de Geraldi et al. (2012).
Considerando que sdo gastos 800 g de amido de milho para cada tonelada de minério
alimentado, é possivel estimarmos o valor economizado para cada uma das fontes boténicas
utilizadas. E valido ressaltar que apenas os componentes puros referentes as fontes botanicas
sorgo e milheto foram analisados. Isso se justificou devido ao fato de que na etapa de
otimizacdo, a proporcdo 100% FS foi a mais adequada de acordo com a desejabilidade, mas,
além disso, a proporcdo 100% FM também foi levada em consideracdo por ter tido um resultado
interessante do ponto de vista da resposta recuperacdo metallrgica de Nb.Os no afundado. A
Tabela 6.11 resumiu a estimativa do preco (em reais) de producao dos respectivos amidos e 0

valor gasto (em reais) para o processamento de uma tonelada de minério.

Tabela 6.11 — Estimativa de custo de aquisi¢do dos amidos para a produc¢do de uma
tonelada de minério
Preco producéo

Preco médio Pre¢o médio ) Preco de amido/tonelada
Gréo amido/kg o
gréao/60 kg (R$) grao/kg (R$) (RS) minério processada (R$)
Milho 32,02 0,53 1,46 1,17
Milheto 23,12 0,38 1,05 0,84
Sorgo 25,67 0,43 1,19 0,95

Fonte: elaborado pelo autor

Sendo assim, a inser¢do de amidos alternativos na indUstria mineral brasileira, oriundos
de outras fontes sendo o milho, além de acarretar beneficios do ponto de vista técnico e
ambiental, traria uma economia de cerca de R$ 0,33 e R$ 0,22 no preco do amido por tonelada
de minério processada para o caso do milheto e do sorgo, respectivamente. E valido ressaltar
que a economia pode ser maior ainda ao utilizar as farinhas, objeto do presente estudo, visto
que o processo de obtencdo dos amidos € mais oneroso por possuir diversas etapas, enquanto a

geracdo das farinhas resume-se apenas na limpeza e moagem dos gréos.
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7 CONCLUSOES

e Em uma andlise geral baseada nos resultados obtidos, pode-se afirmar que as farinhas
puras provenientes das fontes botanicas sorgo e milheto sédo grandes potenciais para
substituicdo ao amido de milho como reagente depressor do minério de nidbio na
flotagdo de carbonatos;

e A farinha de sorgo pura demonstrou desempenho similar ao amido de milho
convencional empregado na Niobras levando em conta todos 0s parametros
operacionais adotados para a etapa de flotagdo de carbonatos; ja para as demais
proporcdes das farinhas, o amido de milho teve um desempenho superior;

e Em razdo de a farinha de sorgo pura e o amido de milho convencional terem tido
desempenhos semelhantes na etapa rougher, a proporcdo de 100% FS indica ser um
depressor promissor a ser testado na etapa cleaner a fim de verificar o seu desempenho
em relacdo a média esperada de recuperacdo metallrgica de Nb2Os da empresa para a
flotagdo de carbonatos (etapa cleaner) de 90,72+4,51%;

e As fontes boténicas testadas apresentam relaces de amilopectina/amilose distintas, e
acredita-se que ha uma relacdo 6tima destes polimeros do amido para a depressao dos
oxidos de nidbio. A escassez ou excesso de um polimero ou de outro, em relacdo a
amostra testada, impactou de forma significativa na recuperagdo metallrgica e
seletividade do processo;

e As misturas binrias e ternarias das farinhas empregadas incorreram em resultados de
recuperacdo metaltrgica de Nb2Os no afundado inferiores quando comparadas as
proporcdes puras. Isso, por sua vez, inviabilizou a utilizacdo destas proporcdes de
farinhas, uma vez que, o processo foi altamente prejudicado, acarretando uma reducéao
drastica na recuperagdo metaltrgica de Nb2Os no afundado, mesmo que houvesse uma
reducdo no custo de producéo deste reagente;

e A metodologia de gelatinizag&o das farinhas foi eficaz, conforme verificado na analise
de microscopia optica e, além disso, elas se mostraram vantajosas do ponto de vista
econdémico, uma vez que consumiram uma gquantidade menor de soda para a completa
gelatinizagcéo do depressor em relacdo ao amido de milho atualmente empregado na

Niobras.
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8 RELEVANCIA DOS RESULTADOS

e Esta pesquisa abriu novas alternativas de insumos para a producdo de reagentes
depressores para a flotagdo mineral, especificamente para a minério de niébio. Em razdo
disso, espera-se reduzir ainda mais a dependéncia do milho como insumo
predominantemente empregado na formulacao de depressores empregados na industria
mineral brasileira;

e Por serem fontes botanicas mais sustentaveis, as mineradoras podem desenvolver seu
marketing da empresa perante 0s 6rgdos publicos e a sociedade como um todo ao
utilizarem insumos que tem um viés de protecdo ambiental;

e As novas fontes boténicas, além de serem raramente empregadas na alimentacdo
humana brasileira, tornam-se alternativas fortes na luta da elevacao dos precos do milho,
uma vez que a maior producdo deste ultimo grdo se destina a atender ao mercado
alimenticio, de agropecuaria (producédo de racdo animal) e exportacdes;

e Visualiza-se um maior incentivo a producdo comercial dos grédos de sorgo e milheto no
Centro-Oeste, sobretudo em periodos de escassez hidrica, em razdo desses gréos serem
altamente produtivos mesmo em ambientes com déficit de agua;

e O sorgo e o milheto ainda sdo matérias-primas mais baratas em relacdo ao milho, o que

torna o processo mais viavel financeiramente.
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9 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Realizar ensaios de flotacdo em etapas cleaner para o0 minério estudado;

e Estudar o efeito da utilizagdo de misturas de amidos de sorgo e milheto como
depressores;

e Analisar estatisticamente a influéncia dos pH’s e dosagens da farinha de sorgo testada

na recuperacao metalurgica de Nb2Os.
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ANEXO B



Anélise das solugdes das misturas das farinhas antes da gelatinizacdo (& esquerda) e posteriormente a gelatinizacao (a direita)

Escala 0.50mm Escala 0.50mm
[e————— [———




FBFSFM
FBFM: fuba e farinha de milheto; FBFS: fuba e farinha de sorgo; FSFM: farinha de sorgo e farinha de milheto; FBFSFM: fuba de milho, farinha de sorgo e farinha de
milheto.

Fonte: elaborado pelo autor
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