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RESUMO

O presente trabalho tem como objectivo principal o beneficiamento do minério
da grafite, proveniente de Nipepe (Niassa), focalizando-se no processo de
flotagdo usando colectores ndo i6nicos, nomeadamente o 6leo diesel e o
guerosene e o0s colectores idnicos. Propondo-se o uso do 6leo de fritura residual
como colector iénico, devido a presenca de radicais livres de acidos graxos no

mesmo.

Para o alcance do deste objectivo, a amostra bruta da grafite foi classificada
granulometricamente e caracterizada mineralogicamente com o objectivo de
determinar o tamanho das particulas, a quantidade de carbono grafitico e as
impurezas nela presentes. Os resultados da classificacdo granulométrica
revelam que o minério da grafite em estudo é predominantemente composto por
particulas grossas, sendo 90.32% da sua massa retida em uma fraccdo de
didmetro médio de 1.5 mm. O seu teor de carbono pelo teste de perda por igni¢do
sendo de apenas 14% e incluindo na sua composicéo impurezas detectadas em
elevadas concentracdes pela fluorescéncia de raios x como Fe20s, K20, TiO, e
SiOa2.

A sua concentracao foi realizada numa célula de flotacdo em estagio Unico,
antecedida pela cominuigéo por meio de um rolo de madeira. Os resultados da
classificacdo granulométrica dos concentrados mostram que a alteracdo das
caracteristicas ou composicdes neste processo é resultado do uso dos diferentes
colectors. Assim sendo o 6leo de fritura residual demonstrou-se viavel como
proposta econémica e ambientalmente favoravel ao uso dos hidrocarbonetos
liquidos ou colectores nédo idnicos, apresentando maior rendimento mineralégico
nas mesmas condi¢cdes de processo. As colectas usando o querosene e o0 0leo
diesel, resultaram em 72% e 56% de rendimento da grafite, respectivamente.
Enquanto o Oleo de fritura, apresenta para os residuos Oleo de soja e o de
girassol 89% e 99% de rendimento, respectivamente. O comportamento deste
Oleo residual ao variar a sua dosagem durante o processo, revela que o seu
aumento promove também o aumento da recuperagdo massica as custas da

maior pureza dos concentrados.

Palavra-chave: grafite, flotac&o, 6leo de fritura, granulometria, perda por ignicdo



ABSTRACT

The main objective of this study is the beneficiation of graphite ore from Nipepe
(Niassa), focusing on the flotation process using non-ionic collectors, namely
diesel oil and kerosene, as well as ionic collectors. The use of residual frying olil
as an ionic collector is proposed due to the presence of free fatty acid radicals in
it.

To achieve this objective, the raw graphite sample was classified
granulometrically and mineralogically in order to determine the patrticle size, the
amount of graphite carbon, and the impurities present. The results of the
granulometric classification reveal that the graphite ore under study is
predominantly composed of coarse particles, with 90.32% of its mass retained in
a fraction with a mean diameter of 1.5 mm. Its carbon content, determined by the
loss on ignition test, is only 14%, and it contains impurities detected in high

concentrations by X-ray fluorescence, such as Fe203, K20, TiO, and SiO2.

Concentration was carried out in a single-stage flotation cell, preceded by
comminution using a wooden roller. The results of the granulometric classification
of the concentrates show that the alteration of characteristics or compositions in
this process is the result of the use of different collectors. Thus, the residual frying
oil proved to be economically and environmentally viable compared to the use of
liquid hydrocarbons or non-ionic collectors, showing higher mineralogical yield
under the same processing conditions. Flotation with kerosene and diesel oll
resulted in 72% and 56% graphite recovery, respectively. In contrast, the residual
frying oil, for soybean oil and sunflower oil residues, showed recoveries of 89%
and 99%, respectively. The behavior of this residual oil, when varying its dosage
during the process, reveals that its increase also promotes an increase in mass

recovery at the expense of higher purity of the concentrates.

Keywords: graphite, flotation, frying oil, granulometry, loss on ignition
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Capitulo 1: Introducéo

A grafite € uma das formas mais comuns de ocorréncia natural polimorfica do
carbono cristalino, a outra sendo o diamante. Possui propriedades fisicas e
quimicas Unicas, como a refratariedade, condutividade elétrica, oleosidade,
elevada resisténcia térmica, inércia e é facilmente soluvel em ferro.
Apresentando desde modo, tanto propriedades metalicas como ndo metélicas
(Chelgani et al., 2016).

Um dos principais problemas durante o processamento do minério de grafite € a
libertacdo evitando a producdo de particulas menores de grafite. Em varios
casos, as particulas de ganga estdo ligadas a manchas de grafite e requerem
separacdo em camadas, para evitar quebra de manchas maiores (Bulatovic S.
M., 2015). As particulas de residuos ficam também presas aos flocos de grafite

produzidos resultando num concentrado de baixo teor.

A grafite pura é naturalmente hidrofébica ou apolar, devido & baixa energia
superficial. Portanto € concentrada pelo método da flotacdo, em que geralmente
usam-se colectores como querosene, 6leo de combustivel, parafina e gaséleo.

Recorrem-se também a espumantes e os depressores (Chelgani et al., 2016).

O consumo humano dos principais 6leos vegetais gera um inconveniente na sua
nao reutilizagdo para fins alimentares, pois durante o processo de fritura, o
mesmo sofre reac¢des quimicas modificando sua composicdo, aumentando a
guantidade de acidos graxos livres e gerando subprodutos das reacdes de
oxidacdo. Dessa forma, surge o problema para o descarte desse residuo, que
normalmente é feito de forma inadequada. Tendo em conta a reutilizacéo do 6leo
cujo destino final seria o0 descarte, o uso deste como reagente colector para a
flotagcdo mostra-se eficaz do ponto de vista econdmico e ambiental (Cardoso et
al., 2015)

1.1. Justificativa
Mocambique tem um grande e diversificado potencial de recursos minerais. As
matérias-primas minerais industriais e as mercadorias feitas a partir delas sao
essenciais para o desenvolvimento econémico de qualquer nacdo. Entretanto,

apesar dos recursos minerais industriais significativos, o0s paises em
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desenvolvimento continuam a importar estes materiais e produtos prontos para
abastecer suas industrias e directamente as pessoas (Pekkala et al., 2007). As
reservas confirmadas de grafite em toda a provincia de Niassa atingem 50
milhdes de toneladas. Estudos recentes indicam que a grafite extraida possui
qualidade suficiente para ser utilizado na industria automovel e na producéo de
equipamentos elétricos (Diario economico, 2024). O limiar para o uso de
recursos técnicos rudimentares pode ser elevado porque ndo foram testados
adequadamente para provar que cumpram as especificacdes industriais exigidas
e/ou que as instalacdes e conhecimentos necessarios para realizar a avaliacédo
e o trabalho de teste necessarios podem nao ser disponiveis (Pekkala et al.,
2007).

Apesar de se ter verificado um declinio no uso de grafite em algumas aplicacées,
como elétrodos e lubrificantes, em geral espera-se que a procura da grafite
cresga significativamente devido ao desenvolvimento de novas aplicagbes como
na producdo de automoveis elétricos, na tecnologia de folhas e membranas,
materiais de fundicdo e elétrodos relacionados a producédo de ferro e aco
(Crossley, 2000). Sendo principal estimulo para o estudo do seu beneficiamento,
optimizacdo do mesmo na aplicacdo de diferentes métodos de separacdo do
minério e procura de reagentes ambientalmente amigaveis para substituicdo de

técnicas rudimentares.

1.2. Objectivos

1.2.1. Geral
O presente trabalho tem como objectivo geral processar o minério grafite de
Nipepe usando o 6leo de fritura como colector em alternativa aos reforcadores

de carga como o Oleo diesel e querosene.



1.2.2. Especificos

Para a satisfacdo do objectivo geral, € necessario passar pelos seguintes pontos:

Classificar granulometricamente o minério da grafite;

e Determinar o teor de carbono e as impurezas elementares presentes na

amostra bruta da grafite e seus concentrados;

e Concentrar o minério da grafite comparando o rendimento dos colectores

nao iénicos e o 6leo residual;

e Determinar a influéncia da variagdo da dosagem do 6leo de fritura.

1.3. Estruturado trabalho
O presente trabalho encontra-se dividido ou estruturado em forma de capitulos,

definidos da seguinte maneira:

% Capitulo 1: Introducédo, onde é apresentado o contexto, a justificativa
do trabalho e sdo também definidos os seus objetivos (geral e

especificos);

% Capitulo 2: Revisao Bibliogréafica, onde sdo expostos 0s pressupostos

tedricos para a satisfacdo dos objetivos;

% Capitulo 3: Metodologia, onde se encontram a pesquisa bibliogréfica,
aquisicdo da matéria-prima usada e a realizacdo das experiéncias que

constituem as etapas para o alcance dos objetivos;

% Capitulo 4: Analise e Discussdo dos resultados, constitui a
apresentacdo e/ou exposicdo dos resultados das experiéncias

previamente realizadas;

% Capitulo 5: Conclusdes e Recomendagbes, onde a analise dos

resultados € culminada e sugestdes com base nelas sdo expostas.
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Capitulo 2: Reviséo Bibliografica

2.1. Grafite

O carbono elementar existe em trés formas alotropicas na natureza — carbono
amorfo, grafite e diamante, as quais sdo empregadas industrialmente. Em geral,
o carbono € quimicamente inerte e infusivel & pressdo atmosférica. As trés
formas do carbono (vegetal, grafite e diamante) distinguem-se por meio de testes
quimicos e fisicos. A densidade do carvao vegetal variade 1,3 a 1,9. A densidade
do cristal (sistema hexagonal) da grafite varia entre 2,1 a 2,3 g/cm? e do diamante
3,5 g/lcm®. A dureza Moh da grafite varia de 1 a 2,9, a do diamante é 10 (Sampaio
et al., 2008).

A grafite natural raramente é encontrada na forma pura, sempre ha uma parcela
de impurezas na sua composi¢do. Encontra-se nas formas: laminada, agregada
em flocos (“flakes”) e disseminada em rochas xistosas. O mineral também ocorre

em veios e exibe uma estrutura folheada ou fibrosa.

A grafite € um mineral preto lustroso, cristalino no sistema hexagonal e com
simetria romboédrica. Os cristais tém a forma tabular de seis faces, que séo
normalmente estriadas. As folhas tém clivagem basal perfeita e sdo opacas.
Quando bem cristalizadas, possuem brilho metélico, enquanto o material amorfo
€ preto terroso. Todos esses tipos de grafite sédo identificados por meio de
caracteristicas fisicas e quimicas, cujas propriedades basicas sdao:
maleabilidade, absorvéncia, inércia quimica, elevadas condutividades térmica e
elétrica, inclusive excelentes propriedades refratarias, dentre outras (Sampaio et
al., 2008).

2.2. Classificacao da Grafite
O mineral pode ser classificado em trés tipos comerciais: grafite em flocos, em
veio cristalino e amorfa, subdivididos em varios “graus” baseando-se no teor de

carbono, tamanho da particula e tipos de impurezas (Sampaio et al., 2008).
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Figura 1: Amostras de grafite em flocos (A), grafite de veio cristalino (B) e grafite
amorfa (C) (Sampaio et al., 2008)

2.2.1. Grafite em flocos
A concentragdo de carbono no minério pode variar entre 5 e 40%. No entanto,
esse teor pode ainda variar o suficiente para, meramente, colorir a rocha, como
acontece com 0s veios existentes nos marmores. As impurezas sao, usualmente,
minerais comuns de rochas metassedimentares, tais como: quartzo, feldspato,
mica, anfibdlio e granada, calcita e ferro. Todos possuem facilidade de remocéo,
desde que nao seja necessaria uma moagem muito fina do minério. Trata-se da
grafite mais lavrada no mundo e geralmente, possui melhor condutividade e

resisténcia a corrosao que a grafite amorfa (Sampaio et al., 2008).

Os depodsitos disseminados de grafite em flocos sdo comumente encontrados
em rochas siliciosas metamorfoseadas regionalmente. Os depdsitos de grafite
em flocos sdo geralmente ligados a estratos e a grafite esta confinada a uma
zona especifica dentro da rocha hospedeira. Depositos de flocos sado
encontrados em varios paises (ou seja, Austria, Canada, China) sendo o

tamanho e a forma destes variaveis (Bulatovic S. M., 2015).

2.2.2. Grafite amorfa
O termo amorfo € uma designacéo incorreta, uma vez que se trata de um
material com uma estrutura verdadeiramente microcristalina. Seu baixo indice
de cristalizacdo, em particulas muito pequenas, é responsavel pela sua
aparéncia amorfa, todavia trata-se de uma substancia altamente cristalina,
visivel apenas ao microscépio. Essa forma é menos pura que a grafite cristalina.

A grafite amorfa possui também, caracteristicamente, uma aparéncia preta

12



terrosa e macia ao tato. Ela pode ser encontrada com teor de carbono que varia
entre 75 e 90%, e seu tamanho pode variar desde 75 pm até 5 um (Sampaio et
al., 2008).

Os depdsitos de grafite amorfa (microcristalina) sdo compostos por margens ou
metassedimentos de bacia intercratonica contendo camadas de carvao ou outros
leitos sedimentares carbonaceos. As rochas hospedeiras sdo comumente
quartzitos, filitos e conglomerados. A qualidade da grafite obtida a partir destes
depdsitos depende das caracteristicas dos sedimentos carbonaceos originais e

da extenséo de grafitizacdo (Bulatovic S. M., 2015).

2.2.3. Grafite em veio cristalino
Esta é a unica forma natural do carbono, também chamada de “lump” ou grafite
altamente cristalina, encontrada em veios cristalinos bem definidos ou
acumulada em pacotes ao longo dos contactos intrusivos entre pegmatitos e
calcario. Essa forma exibe uma morfologia acicular com cristais orientados

perpendicularmente a rocha encaixante (Sampaio et al., 2008).

Depdsitos de veios de grafite sdo encontrados em &reas regionalmente
metamorfoseadas, geralmente em rochas da facies granito e/ou charnockita.
Eles podem ser encontrados associados a depdsitos disseminados de flocos de
grafite e sdo hospedados por xisto, quartzito e marmore. Graniticas, rochas
intrusivas e pegmatitos podem estar associados aos veios de grafite. Depdsitos
constituidos por grafite, quartzo, feldspato, calcita, granada e sulfetos sdo os
veios formado dentro de fraturas abertas por dobramento e falha (Bulatovic S.
M., 2015).

Na tabela 1 estdo apresentadas de forma resumida as principais caracteristicas
das formas de grafite anteriormente discutidas, tais como o grau do produto, os

Seus principais usos e 0s seus grandes produtores.
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Tabela 1: Resumo das caracteristicas das diferentes ocorréncias da grafite
(Fogg e Boyle, 1987 apud Mitchell, 1993)

Floco Veio Amorfo
Descricao Flocos cristalinos; | Cristais grossos | Microcristalino
grossos (> 150um); | (>4 cm) (<70um)
finos (< 150um)
Origem Singenético; Epigenético, Singenético;
metamorfismo regional | metamorfismo metamorfismo
regional e/ou de
contacto
Minério 5-40% Grafite; | >98% Grafite; | Costuras, muitas
estratificado, tabular ou | veios e fraturas vezes dobradas e
lentes com falhas
Teor da | 75-97% Grafite 98-99,9% Grafite | 60-90% Grafite
grafite
Principais Refratarios, lonas de | Escovas de | Refratérios,
usos freio, lubrificantes e | carvao, lonas de | siderurgia, tintas
baterias freio e | e baterias
lubrificantes
Grandes China, Brasil, India, | Sri Lanka China, Correia do
produtores | Madagascar, sul,
Alemanha, Noruega, Checoslovaquia,
Canada e Zimbabué Austria e Correia
do norte
2.3. Processamento da Grafite

A grafite é relativamente facil de separar da rocha hospedeira, embora seja mais
dificil produzir elevados teores de carbono fixado (90% e acima), e os produtores
processam a sua grafite varias vezes para eliminar impurezas. A grafite com
teores muito elevados de carbono (96-99%) deve ser tratada quimicamente e
termicamente para reduzir o nivel de impurezas (Mitchell, 1993).
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Geralmente, o beneficiamento da grafite € conseguido através de uma
combinacdo de varias etapas tais como a cominuicdo, flotacdo, lixiviacdo e

outros métodos (como a separacgdo por gravidade) (Chelgani et al., 2016).

A determinacdo do tamanho do floco indicara a fraccdo granulométrica no qual
a grafite pode se libertar da rocha hospedeira. Isto € importante porque ira
minimizar a quantidade de britagem e moagem necessaria antes da separacéo.
Flocos na faixa de tamanho de 250 um a 1 mm comandar&o oS precos mais
altos, com flocos finos de grafite (até 125 um) oferecendo também alguma
demanda. Um excesso de finos de grafite reduzird o tamanho do floco e,
portanto, o valor do produto final. Também a grafite fina ira revestir outros
minerais, que podem entdo actuar como grafite durante a flotacdo por espuma e
serem recuperados junto do concentrado de grafite - reduzindo assim o teor do
produto. A mica ocorrera frequentemente intercalada com grafite que pode ser
dificil de remover durante a preparacdo. O Material fino (como argila e solo
lateritico) pode também revestir a grafite tornando complicado o seu

processamento (Mitchell, 1993).

2.3.1. Cominuicéo
No processo de cominuicdo, o minério da grafite é reduzido de forma a libertar
0S contaminantes que sao presos na rocha para permitir uma moagem mais
eficaz, com a ajuda da trituracdo, a particula do produto é trazida para a faixa de

tamanho desejavel (Vasumathi et al., 2023).

A moagem convencional liberta a grafite, mas também produz particulas finas,
como solucéo utiliza-se um moinho de bolas com meio de moagem de seixo de
silex (Bulatovic, 2015). Este, a uma velocidade moderada, € o sugerido para o
tratamento do minério em estudo. A delaminacédo, quando usada como forma de
reafiacéo, pode tornar o floco de grafite grosso com até 98% de carbono fixo. Foi
descoberto que a fresagem por atrito funciona bem para gerar flocos de grafite
de tamanhos menores enquanto causa menor quantidade e degradacéo da
forma (Vasumathi et al., 2023).
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2.3.2. Peneiracéo

Entende-se por peneiramento, a separacdo de um material em duas ou mais
classes, estando estas limitadas uma superior e outra inferiormente. O
peneiramento pode ser a seco ou a humido, sendo a principal diferenca que na
hamida adiciona-se agua ao material a ser peneirado com o propdsito de facilitar
a passagem dos finos através da tela de peneiramento. A determinacdo das
faixas de tamanho das particulas é feita por meio de uma série de aberturas de
peneiras que mantém entre si uma relagdo constante (Carrisso & Correira,
2004).

A fraccdo que passa pela peneira constitui material fino e a que fica retida
constitui o material grosso. A abertura da peneira chama-se diametro de corte.
Uma peneira da origem a duas frac¢des nao classificadas mas um conjunto de
peneiras pode fornecer o numero desejado de fraccdes classificadas, isto €, que
satisfacam as especificacbes de tamanho méaximo e minimo das particulas
(Gomide, 1980).

Independentemente da técnica de medida do tamanho da particula, a
distribuicdo estastica de tamanhos ou granulometria é expressa em fungéo da
frequéncia relativa que detem um certo diametro (Cremasco, 2012). Sob a forma
grafica,mséo apresentados nas figuras 2 e 3, representando respectivamente a

analise diferencial e a andlise acumulada das frac¢des retidas e passantes.

Diferencial

xi (fracéo retida)

didmetro

Figura 2: Curvas diferenciais (da Rosa, 2023)
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As curvas da figura 2 dao uma ideia da distribuicdo de tamanho das particulas
nas diversas amostras (representadas pelas diferentes cores das curvas).
Indicam, entre outras caracteristicas dos materiais, o intervalo de variacdo dos
diametros, bem como as dimensdes predominantes nas amostras. Um pico
acentuado na curva caracteriza a predominancia de determinado tamanho de

particula.

A figura 3 representa a analise granulométrica acumulada dos retidos e das
passantes sob a forma de uma curva continua onde ddo uma indicacdo da

distribuicdo das particulas na amostra.

_Retida acumulada , Passante acuaulada
: j ) 80 //
[ 0
N
- 0 v

0,01 0,1 1 10

Figura 3: Curvas cumulativas (da Rosa, 2023)

O exame das frac¢des de tamanho por microscépio binocular indica que se o
tamanho de liberagéo correcto foi escolhido, essencialmente todos os flocos de
grafite estardo livres da rocha hospedeira. Se uma grande proporcao de grafite
continuar presa na rocha hospedeira, entdo as tentativas de separacao
produzirdo resultados ndo desejados e as frac¢des de tamanho maior devem ser
mais uma vez moidas. Se isso for necessario, o préximo maior diametro da
peneira € usado como o novo tamanho de liberacdo. Por exemplo, se o tamanho
de liberacéo original escolhido foi 2 mm, entdo 1 mm é selecionado como 0 novo
tamanho de liberacdo (e assim por diante as séries de peneiras 2 mm, 1 mm,
500 pum, 250 um e 125 pm). O processo de moagem e exame microscopico é

repetido até que o tamanho correto da liberagéo € alcancado (Mitchell, 1993).

2.3.3. Concentracao
A grafite € geralmente concentrada a partir da rocha britada por flotacdo em
espuma. A flotagdo em espuma é uma das mais econémicas, energeticamente

17



eficientes e confiaveis técnicas de beneficiamento de grafite. Os estudos indicam
que a flotacdo em espuma supera a lixiviacdo acida (tendo em conta as
consideracOes ambientais) pode produzir amostras de grafite com alta pureza e
teor de carbono fixo de até 98% (Vasumathi et al., 2023).

2.3.3.1. Flotacéao

Historicamente a grafite, foi o primeiro minério a ser concentrado por flotagdo. A
grafite € um mineral naturalmente hidrofébica e flutua com pouco encorajamento.
Apesar de sua flutuabilidade natural, a separacao do feldspato, quartzo, mica e
ganga carbonatica sdo normalmente melhorados pela adi¢cao de reagentes como
guerosene (que reveste a grafite) e 6leo de pinho (que estabiliza a espuma). A
seletividade pode ser melhorada por ajuste do pH com soda caustica para a faixa
de 7,5 - 8,5 (Crozier, 1990 apud Mitchell, 1993)

A flotagao (“froth flotation”) € um processo separacao entre espécies minerais, é
dada pela capacidade de suas particulas aderirem (ou aderirem a si) a bolhas
de gés (geralmente ar), sendo realizada numa suspensédo em agua (polpa). Onde
as particulas que se desejam flotar sdo levadas, tomando um rumo ascendente.
Se uma particula consegue capturar um numero suficiente de bolhas, a
densidade do conjunto particula-bolhas torna-se menor que a do fluido e o
conjunto se desloca verticalmente para a superficie, onde fica retido e é
separado numa espuma, enquanto as particulas das demais espécies minerais

mantém inalterada a sua rota (Chaves et al., 2010).

>
7z Estator

Estouro de espuma
s =
e
q
5

Espuma

Pasta

Rotor

Figura 4: Representacdo esquematica de uma célula de flotagdo (Kawatra,
2011).
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A coliséo particula/bolha é afetada pelos tamanhos relativos das particulas. Se
as bolhas forem grandes em relacéo as particulas, entéo o fluido fluindo ao redor
das bolhas pode varrer as particulas sem entrar em contacto. Portanto, € melhor
se o diametro da bolha for comparavel ao diametro da particula para garantir um

bom contacto particula/bolha (Kawatra, 2011).

A propriedade de determinadas espécies minerais capturarem bolhas de ar no
seio da polpa € designada por hidrofobicidade, e exprime a tendéncia dessa
espécie mineral ter maior afinidade pela fase gasosa que pela fase liquida.
Quanto mais hidrofébico for um mineral, maior serd sua repeléncia por agua e
maior sua afinidade por substancias apolares ou lipofilicas, como o ar

atmosférico e substancias graxas (Leja, 1982 apud Chaves et al, 2010).

2.3.3.2. Colectores

Os colectores sao surfactantes que tém uma estrutura tipica composta por uma
parte de natureza molecular (ndo ibnica) e outra de natureza polar (ibnica). A
parte polar pode apresentar diversas fungdes e a parte molecular é sempre uma
cadeia orgéanica, de comprimento variavel, podendo ser linear, ramificada e até
mesmo ciclica. Em solucéo, os coletores tém a sua parte polar ionizada. A parte
molecular (ndo polar) ndo € ionizavel, devido as caracteristicas elétricas das
ligacbes covalentes esta possui mais afinidade pela fase gasosa que pela
liguida. Havendo no sistema uma interface sélido-gas (a interface das bolhas de
ar sopradas para dentro da célula), a molécula do colector tendera a se
posicionar nessa interface, orientada de modo que a sua parte ndo polar esteja
em contacto com o0 gas e a por¢do ibnica em contacto com a agua (Chaves et
al, 2010).

A Figura 5 ilustra o contacto bolha de ar/superficie do mineral, em um sistema
com presenga e auséncia de um colector. Verifica-se que, no sistema com
auséncia de colector, as bolhas de ar formam um angulo de contacto (6) pequeno
com a superficie do mineral, ndo ocorrendo uma adsorcao significativa. No

sistema com a presenca de um agente colector, forma-se um angulo de contacto
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significativo (), favorecendo as condi¢des para que ocorra a flotagdo do mineral
(DOW, 1981 apud Chaves et al ., 2010).

Sem Coletor Com Coletor

Figura 5: Contacto bolha de ar/superficie do mineral em um sistema com e sem

colector (Chaves et al.,2010)

Os colectores sao distinguidos em funcdo da sua carga ionica, podendo ser
anidénicos ou/e catidnicos, conforme a carga elétrica do grupo polar, resultante
da ionizacdo da molécula. Existem, ainda, alguns reagentes reforcadores de
colecta, classificados erroneamente como coletores nao ionizaveis, sendo

constituidos, em sua maioria, por hidrocarbonetos liquidos.

Colectores

MNao ionizaveis

Anionicos Cationicos

{grupo polar € wm anido de {grupo polar & um catido com
composigac variada) base no nitrogé&nio v}

Com base em
acidos organicos Com base no
e anides sulfo enxofre Il
acidos

Grupc_: An-iéi:o Tipo Tipo
carboxila sulfurico xantogento ditiofosfato

Figura 6: Classificacao dos colectores (Chaves et al., 2010)
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Certos minerais, como grafite, enxofre nativo, molibdenita, talco e carvbes
betuminosos sdo naturalmente hidrofobicos. Os reagentes utilizados nestes
casos sdo O6leos minerais e derivados da destilagdo do carvdo ou, entéo,
simplesmente meros espumantes (Chaves et al, 2010).

Os hidrocarbonetos liquidos séo perigosos para o meio ambiente, e, portanto,
seu uso é desencorajado. Novas pesquisas para recursos de flotacdo
ambientalmente agradaveis, demostram que o 6leo vegetal (como 6leo de soja)
e biossurfactantes produzidos por microrganismos que podem ser potenciais

substituiu-os para colectores atuais (Vasumathi et al., 2023).

2.3.3.2.1. Oleos de fritura residual
Oleos vegetais sdo compostos, essencialmente, por produtos da condensacéo
entre glicerol e acidos graxos, chamados triglicerideos ou triacilgliceréis, além de
outros constituintes como fosfatidios, alcoois, acidos graxos livres, etc., em

pequenas quantidades.

Para conseguir a quebra da molécula de um triglicerideo em seus acidos graxos,
€ necessario o tratamento com solucdes alcalinas, reaccdo esta chamada de
hidrélise alcalina ou saponificacdo. A reac¢cdo tem como resultado a liberagéo do
glicerol e a formacdao de sais de acidos graxos. O sal (sabao) formado apresenta-
se soluvel em agua, podendo entdo ser utilizado como reagente colector na
flotacdo (Cardoso et al., 2015).

Conforme a espécie de oleaginosa, as varia¢gdes na composicao quimica do 6leo
vegetal sdo expressas por variagdes na relagcdo molar entre os diferentes acidos
graxos presentes na estrutura. No 6leo de soja sdo apresentados na Tabela 2
(Costa Neto, 1993 apud Lisboa, 2014).

Durante o processo de fritura, os 6leos estdo expostos a ac¢do de agentes que
contribuem para diminuir sua qualidade e modificar sua estrutura. A humidade
proveniente dos alimentos é responsavel pela alteracao hidrolitica, o oxigénio do
ar possibilita a rancidez oxidativa e a elevada temperatura em que ocorre a
operacdo, provoca a degradacdo térmica O mecanismo das reacdes

termoxidativas e hidroliticas de um o0leo usado para fritura é complexo, pois
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depende de uma série de fatores, tais como tipo de 6leo, tempo e temperatura
de fritura, relacdo superficie/volume do 6leo, tipo de aquecimento e natureza do
alimento a ser frito. A degradacdo durante um processo de fritura sera tanto
maior, quanto mais prolongado for o periodo de utilizagdo do 6leo e quanto maior

for sua insaturacao (Jorge et al., 2005 apud Oliveira et al., 2008).

Tabela 2: Composicédo em acidos graxos do 6leo de soja (Costa Neto, 1993 apud

Lisboa, 2014)

N° atomos de Acidos Concentracao
carbono graxos (%)

C12:0 Laurico 0,1 (méx.)
C14:0 Miristico 0,2 (méx.)
C16:0 Palmitico 99-122
C16:1 (9) Palmitoléico tracos - 0,2
C18:0 Estereatico 3-54
C18:1 (9) Oleico 17,7 - 26
C18:2 (9,12) Linoleico 49,7 - 56,9
C18:3 o

(0.12,15) Linolénico 55-95
C20:0 Araquidico 0,2-0,5
C20:1 (5) Gadoléico 0,1-0,3
C22:0 Behénico 0,3-0,7
C22:1 Erdcico 0,3 (max.)
C24:0 Lignocérico 0,4 (méax.)

O dleo de fritura residual € proveniente do consumo de Oleos vegetais
comestiveis virgens e refinados. Apds esse consumo, sao basicamente dois 0s
possiveis destinos para o 6leo residual de fritura: (1) esgoto sanitario, causando
a poluicdo da agua e onerando seu tratamento e (2) processadores que
transformam o residuo em um novo produto (Guabiroba & D'Agosto, 2011), como
contribuicdo para a segunda rota apresanta-se a alternativa para o0 uso como

colectores no beneficiamento da grafite.
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2.3.3.3. Espumantes
Sao compostos tenso-ativos heteropolares, ndo ionizaveis, que contém um
grupo polar (OH; COOH; C=0; OSOz2; e SO20H) e uma cadeia hidrocarbdnica,
capazes de se adsorverem na interface agua/ar. Sua funcao principal na flotacéo
€ reduzir a tensao superficial na interface agua/ar, aumentando a resisténcia das
bolhas, tornando-as mais dispersas e estaveis, melhorando as condi¢cdes para

colecta das particulas de mineral hidrofobizado (Bulatovic S. , 2007).

Os espumantes utilizados na flotacdo sdo compostos organicos heteropolares
com estrutura parecida com a dos colectores. A diferenca reside no caracter
funcional do grupo polar: o radical dos colectores é quimicamente ativo e capaz,
em principio, de interagir elétrica ou quimicamente com a superficie do mineral
a ser colectado. Ja os espumantes tém um radical lipofilico de grande afinidade
pela agua. Esta diferenca funcional determina o comportamento dos dois grupos
de reagentes: enquanto os colectores tendem a migrar para a interface solido-
gas, os espumantes se dirigem para a interface liquido-gas.

2.3.3.4. Depressores

S&do sais metalicos utilizados para deprimir as espécies minerais presentes e,
assim, tornar a colecta seletiva. O mecanismo da sua atuacdo depende,
principalmente, do controle do potencial eletrocinético (potencial zeta) da

superficie do mineral (Chaves et al., 2010).

Os depressores sdo compostos organicos ou inorganicos e que sao adicionados
em condicionadores, antes da adi¢éo dos colectores. Os principais depressores
inorganicos sao: silicato de soédio, sulfeto de sddio, dicromato de potassio,
cianeto de sédio. Também sdo muito usados coldides orgéanicos, tais como

amido, dextrina, tanino, quebracho e lignino-sulfonato (Chaves et al., 2010).

2.3.4. Caracterizagcdo mineraldgica
A caracterizacdo mineralogica de rochas portadoras de grafite com potencial
econdmico deve ter como objetivo principal determinar o contetdo de carbono

grafitico e o tamanho do floco de grafite. Essas duas propriedades determinardo
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o valor econémico da grafite. A caracterizacdo mineralégica também fornece a

base para o planejamento de ensaios de beneficiamento de laboratorio.

A determinacao do teor de carbono da rocha portadora de grafite é geralmente
realizada por um teste simples denominado perda por ignicédo (“Loss On Ignition”
ou “LOI"). O teor de grafite € determinado como a percentagem da perda de peso
de uma amostra aquecida com admissédo do ar a 1000 °C. A “LOI” deve ser
realizado em amostras duplicadas para monitorar a precisdo da analise (Mitchell,
1993).

A “LOI” € uma técnica muito simples e rapida para ensaio da grafite sendo util na
avaliacao preliminar de amostras brutas do campo, bem como no monitoramento
de produtos de grafite de quaisquer ensaios de beneficiamento subsequentes.
Grandes pesos de amostra usados neste teste garantem que o erro de
amostragem seja mantido no minimo. Embora potencialmente forneca dados
mais detalhados dependentes da temperatura, a termogravimetria requer muito
mais equipamento sofisticado e tende a ser mais propenso a erros de
amostragem devido ao pequeno peso de amostra exigido pela termobalanca. E
muito dificil obter uma pequena subamostra de material contendo grafite em

flocos que seja verdadeiramente representativa (Mitchell, 1993).

A Fig. 7 mostra o comportamento de decomposicdo térmica dos materiais
baseado em analise termogravimetrica. Aqui, a perda de peso das amostras é

principalmente atribuida a reaccdo do carbono com o oxigénio, levando a
liberacdo de CO:2 (Jara et al., 2020).

Concentrado
= Minério de grafite

100 |

Peso (%)

0 200 400 600 800 1000 1200
Temperatura (°C)

Figura 7: Perda do peso do concentrado e do minério bruto (Jara et al., 2020)

Dai a linha vermelha (amostra concentrada) na Fig. Mostra uma perda dramatica

de peso de até 94% a ~ 550 — 1100 °C. Porém, no caso do minério de grafite
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(linha azul na Fig. 7), a decomposicdo € relativamente pequena devido a

presenca de calcita e outras impurezas (Jara et al., 2020).

Um forno é usado para determinar o teor de cinzas. Num ambiente oxidante, a
grafite decompde-se lentamente a 600°C, mas pode suportar 3650°C num
ambiente ndo oxidante e € particularmente forte contra choques térmicos. A
percentagem de teor de cinzas que atende aos requisitos da especificagdo tem
o valor <2%. Observa-se uma mudanca na cor da grafite do preto metalico para

0 marrom, isso ocorre porque a grafite tera oxidado (Kaitano & Mudono, 2023).

E necessario realizar uma anélise quimica das cinzas produzidas pelos testes
LOI, indicara se estao presentes O0xidos indesejaveis. Estes incluem elementos
principais como SiO2z, AL203, MgO, CaO e Fe203 (Kaitano & Mudono, 2023).

A espectrometria por fluorescéncia de raios-X (FRX) é uma técnica de analise
elementar através da inducédo e transicdes eletronica entre os orbitais mais
internos dos atomos utilizando radiacdes eletromagnéticas de energia adequada
(raio-X e raios gama). Essas transi¢cdes podem resultar na emisséo de radiagdes
X, esta energia envolvida na absor¢cao € uma caracteristica especifica de cada
elemento quimico, permitindo a sua identificacéo e correspondente quantificacao
(Dutra, 1984).

Tabela 3: Teores de cinza e outras impurezas contidas na grafite de diversas

origens (Crossley, 2000 apud Sampaio et al., 2008).

Compostos Origens(%)

Madagascar | Mexico | India China | Noruega | Canada
Cinza 12 3.8 11.8 16.9 8.8 23.5
SiO2 44.6 51 56 49.7 56.7 64.8
Al203 32.8 14.5 20.3 19.7 15.6 13.9
Fe203 18.8 29.5 14.9 19.2 10.5 12.3
TiO2 0.5 0.7 1.1 1.6 1.1 0.4
CaO 0.2 15 1.5 1.9 3.5 3.7
MgO 2.3 15 3 4.2 6.1 14
K20 0.7 0.7 2 2.6 24 2
Naz20 0.1 0.6 0.5 0.7 3.5 0.6
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Capitulo 3: Metodologia

3.1. Pesquisa bibliogréafica

A sustentacdo tedrica para a realizagdo do trabalho foi realizada por meio de
pesquisas bibliograficas em artigos cientificos, livros didaticos, manuais de apoio

disponiveis na internet e/ou em bibliotecas fisicas.

3.2. Obtencéao das matérias-primas

A amostra da grafite estudada no presente trabalho foi obtida em Nipepe,
provincia de Niassa. E foi disponibilizada pelos servi¢os de laboratério do INAMI,
€ na figura 9 apresentada o aspecto da mesma antes de qualquer

processamento para satisfacdo dos objectivos do presente trabalho.

B SSET

Figura 8: Mina de grafita localizada em Figura 9: Amostra de grafite
nipepe, na provincia de Niassa sob disponibilizada pelos servigos de
coordenadas definidas pelo “google laboratério do INAMI

earth” 14°01'54"S 37°51'18"E
(Massango, 2023)

Os Oleos de fritura usados como colectores para flotagdo séo residuos obtidos
em um restaurante localizado no bairro Magoanine, depois de 3 dias de seu uso
para fritura de batatas, e € no presente trabalho designado “6leo de soja de

fritura” (em referéncia a sua espécie de oleaginosa), e também em domicilio
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usado para mesma finalidade, diferenciando-se na sua espécie de oleaginosa

sendo portanto designado, “6leo de girassol de fritura”.

3.3. Experiéncias realizadas

Com o propésito de satisfazer os objectivos deste trabalho foram realizadas
experiéncias segundo a representacdo esquematica da figura 10, onde a
caracterizacdo mineralégica é dividida em duas partes, nomeadamente a
caracterizacao elementar por FRX para determinacdo das impurezas presentes
no minério e a determinacéo do teor de carbono pelo teste de perda por ignicao.

Esta caracterizacdo é realizada antes e depois do beneficiamento do minério.

Amostra bruta

da grafite . Cominuicéio

Caracterizacio
mineralogica e
classificacio
granulometrica

\ Concentracio

por flotacio

Figura 10: Representacdo esquematica das experiéncias realizadas durante o

trabalho

3.3.1. Classificagdo granulométrica

A classificacdo granulométrica da amostra bruta e do concentrado do minério da
grafite € antecedida pela homogeneizacédo e o quarteamento da matéria-prima
em questdo, para a sua uniformizacdo e divisdo em quatro partes iguais e
permitindo assim uma sele¢cdo com maior representatividade da amostra. Esta
amostra selecionada, é devidamente quantificada e em seguida depositada no

topo de uma série de peneiras vibratorias apresentada na fig. 12 por 5 min, onde
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é classificada de acordo com o diametro medio das aberturas em cada destes

peneiros.

Penfirn: l lﬂn:l:ls
; ]

i-1

)
Y
V
3
Y
IS

Figura 11: Representacéo das

fraccOes retidas nas peneiras (da Figura 12: Série de peneiros
Rosa, 2023)

3.3.2. Determinacdo da composicao elementar das impurezas da grafite

Para determinacdo do teor das impurezas presentes na grafite € usado o
espectrometro portatil de fluorescéncia de raios X (apresentado na figura 13) que
oferece desempenho necessario para identificacdo elementar para uma ampla
variedade de materiais (metais soélidos e em po, polimeros, madeira, solugdes,
solo, minérios, minerais etc.). Pode ser manuseado in situ permitindo uma
aproximacdo adequada do objecto a analisar, possuindo uma grande tela

sensivel ao toque e interface de usuario baseada em icones.

Figura 13: Espectrometro portatil de Fluorescéncia de raios X
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3.3.3. Determinacéo do teor de carbono

Para a realizacdo do objectivo acima mencionado seguem-se as etapas:

1. Seque a 105 °C e pese com precisdo (até 4 casas decimais) 1 g de
amostra moida (<500 pm) e coloque em cadinho de silica;

2. Aqueca no forno a 900 °C por 2 horas para oxidar completamente a
grafite. Resfrie em um dessecador e pese;

3. Calcule o conteudo de carbono e das cinzas da grafite a partir das

seguintes equacoes (Jara et al., 2020):

% ci _900°C Peso % 100%
0 745 = 705°C Peso °
o 105°C Peso — 900°C Peso
%carbono grafitico = 105°C Poso %X 100%

Figura 14: Representacdo esquematica dos equipamentos e matérias usados
durante as etapas para a determinacéo do teor de carbono a) balanca analitica,
b) mufla, c) dissecador e cadinhos contendo cinzas resultantes do teste
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3.3.4. Concentracao por flotacéo

Como processo anterior a flotacéo, € realizada a cominuicdo com objectivo de
reduzir o tamanho do mineral, facilitando a sua libertacdo. Onde a amostra bruta
representativa € moida usando um rolo de madeira sob uma superficie de papel
caqui, pois ndo havendo meio de moagem constituido por seixos de silex, a

friccdo por meio do rolo constitui maneira de libertar 0 minério sem a producao

de particulas demasiado finas.

Figura 15: Amostra bruta de grafite apds a cominuicdo

De seguida é realizada a experiéncia da flotacdo onde sdo usados os seguintes

reagentes:

» Como coletores: 6leo diesel, querosene e 6leos de fritura;
» Como depressor: dicromato de potassio (K2Cr207).

A diversidade dos colectores usados permite a comparacao do 6leo de fritura em
relacdo aos colectores nao iodnicos, sendo o principal objectivo do trabalho. As
quantidades e/ou proporc¢des usadas sdo apresentadas na tabela 4figura, onde
a alimentacdo representa amostra da grafite bruta provinda da cominuigéo,

contendo uma granulometria(<2mm):
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Tabela 4: Quantificacdo dos reagentes para a experiéncia de flotacédo

Experiéncia | Alimentacdo | Depressor | Oleo | Querosene | Oleo | Oleo de
@) 9) diesel | (g) de soja | girassol
(9) de de
fritura | fritura
(9) (9)
1 1000 0.025 0.150 | --- --- -
2 1000 0.025 --- 0.150 - ---
3 1000 0.025 0.150
4 1000 0.025 0150 |—
5 1000 0.025 0300 | —
6 1000 0.025 0450 |—
7 1000 0.25 0150 |—

Para realizacdo da concentracdo da amostra do minério na célula de flotacédo
sao observadas passagens ou etapas, a figura 14 apresenta o aspecto da polpa
apos cada uma delas. A alimentacdo é depositada no recipiente da célula de
flotacdo onde o volume em falta € ocupado pela agua (4l), sendo assim ambos
misturados. Notando-se na primeira imagem da figura referida como a grafite €
naturalmente hidrofbica, a primeira seta representa o inicio da agitacdo da
polpa, realizada durante 2 min numa frequéncia de 1000 Hz do rotor. Mantendo
0 processo de agitacao, € adicionado o depressor (dicromato de potassio) que €
condicionado por dois minutos, no final deste intervalo é depois adicionado o
coletor nas mesmas condicdes de operacdo. Tendo o intervalo terminado é
permitida a entrada de ar a 2 m3h e a espuma surge, dando procedimento para
a seta 3, onde a polpa é coletada em uma bandeja limpa, escavando-a com uma
colher. Depois de retirar a espuma, a polpa foi agitada durante um minuto e o ar
entrou nela novamente, mais espuma foi formada e retirada, continuado até que

a espuma nao fosse mais observada ou formada novamente.
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Figura 16: Etapas para concentracdo por flotacdo

Na guarta passagem a espuma coletada foi entdo seca a 105°C durante 14 horas
logo em seguida arrefecida a temperatura ambiente e pesada e reservada.
Enquanto a suspensao contendo a ganga (5) também foi deixada em repouso
por vinte e quatro horas, apés sedimentacao o rejeito é seco e pesado.
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Capitulo 4: Analise e discussao dos resultados
A analise e discussédo dos resultados € feita com base nas amostras da grafite
proveniente de nipepe, ou seja, a bruta e dos concentrados obtidos apds o

processo de flotagéo.

4.1. Balanco massico da flotacéo

Os dados da flotacdo usando diferentes colectores (ndo idnicos e ibnicos) com
objectivo de analisar o comportamento massico da amostra do minério da grafite
a partir da alimentacéo até a obtencdo dos seus concentrados no processo de

flotacdo a partir dos diferentes colectores sdo apresentados na tabela 5.

Tabela 5: Resultados da flotagdo usando diversos colectores

Colector Alimentacédo (g) | Massa do | Massa do | Perdas (g)

concentrado | rejeito ()

(9)
Querosene 1000 151.1 578.4 270.5
Oleo Diesel | 1000 127.2 498.8 374
Oleo de soja | 1000 212.1 613.1 174.8
de fritura
Oleo de | 1000 250.9 678.2 70.9

girassol de

fritura

Sendo a quantidade de entrada igual a da saida, e portanto, o resultado da
diferenca entre a alimentacao e os produtos da flotacao (rejeitos e concentrados)
correspondente as perdas ocorridas durante o processo de sedimentagao da

polpa, onde as particulas menores dos rejeitos sendo perdidas.
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4.2. Classificacdo granulométrica

Através do Grafico 1, onde descrevem-se as curvas de distribuicdo dos
tamanhos, nota-se que a grafite de nipepe contém predominantemente
particulas de maiores, possuindo uma granulometria relativamente grossa
apresentado maior frequéncia no peneiro do topo cuja abertura é de 2mm. E
90,32% da sua massa € retida sob um diametro médio (a média entre a abertura

superior e inferior da peneira) de 1,5mm.

120
100

(0]
o

N b
o O

fraccao retida (%)
(2]
o

o

0.0315 0.094 0.1525 0.215 0.33750.5675 0.855 1.5 Topo
didmetro médio ( (mm)

Distribuicdo cumulativa das particulas retidas

Distribuicao de frequéncia das particulas

Gréfico 1: Classificagdo granulométrica da amostra bruta

A flotagcdo da grafite é altamente dependente do tamanho das particulas, com
particulas mais finas tendendo a ser mais dificeis de recuperar (Santos e
Almeida, 2015). Valores proximos para a distribuicdo cumulativas das particulas
dos concentrados obtidos pelos diferentes colectores indicam a uniformidade do
processo de reducdo da amostra bruta nos diferentes casos. Sendo assim
eliminada a granulometria como fator de influéncia nos resultados, atribuindo-se

aos diferentes colectores usados.
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Grafico 2: Classificacdo granulométrica do concentrado obtido usando 6leo de
soja de fritura

Os concentrados obtidos usando o colector idnico (6leo de fritura de soja
residual) e o apolar (querosone) foram classificados granulometricamente visto
que o seu valor econdbmico encontra-se no tamanho do mesmo. Como
apresentado no grafico 2 o concentrado obtido pelo colector i6nico encontra-se
na fraccdo de maior frequéncia com o diametro medio de 0,3375 mm, sendo o

segundo diametro medio de maior frequéncia o anterior a este, 0,5675 mm.
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Grafico 3: Classificagdo granulométrica do concentrado obtido usando
querosene
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Para o colector ndo idnico, a maior frequéncia da massa retida pertence ao
diametro medio de 0,5675 mm a segunda maior media das frac¢cdes sendo a
0,3375 mm. Indicando uma ligeira semelhanca na frequéncia do tamanho das
particulas, sendo que os concentrados do 6leo residual apresentam um tamanho
relativamente menor das particulas. Estas particulas sdo maioritariamente
pequenas como é possivel aferir no grafico 2 para o colector ibnico onde 88,95%
da massa retida acumulada apresenta um diametro medio de 0,215mm e no

grafico 3 onde o mesmo diametro medio apresenta 89,83%.

4.3. Impurezas

A andlise pelo FRX, apesar de inviavel para leitura da composicéo de elementos
com baixo raio atbmico como o caso do carbono, € viavel para a determinacdo
de impurezas no minério da grafite, podendo as suas leituras serem efectuadas
em termos de razdo do elemento detectado pela porcdo ndo carbonica do

minério.

35000
30000
25000
20000
15000
10000

5000

ao (ppm)

composicao

Fe K Ti Ca Ba Mn V Zr Rb Sr Zn Cr Ni Cu Pb Mo Th TI As
Elemento Quimico

Grafico 4: Caracterizacao da grafite bruta pelo FRX

No mineral da grafite de nipepe sado encontradas as impurezas destacadas no
grafico acima, sendo as composi¢des dispostas em razdes de partes por milhdo
(ppm), possuindo deste modo, elevada concentracdo do Ferro (Fe), superior a
30000 ppm, sugerindo a presenca de minerais como hematita ou magnetita,
também possui significativa presenca do Potassio (K) indicando a possivel

coexisténcia de minerais como feldspatos ou micas no minério, com a
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composicao superior a 10000 ppm (Luz e Lins, 2008). Sado detectados ainda
elementos como Titanio (Ti), Calcio (Ca) e Bario (Ba) que estdo presentes em
menores concentragdes, sugerindo a existéncia de minerais acessoérios como
rutilo (TiO,) e carbonatos (CaCO3). Fazendo parte das impurezas ainda que em
muito menor composi¢cdo o manganés (Mn) e o vanédio (V). A composi¢cdo ndo
dectetada ou em falta na razdo de milhdo corresponde ao SiO2 (dioxido de silicio

ou silica), possuindo assim a maior composicédo na amostra (953367,5 ppm).

4.4. Teor do carbono

A tabela 6 apresenta o resultado correspondente as do teste por perda de ignicéo
(“LOI"). A amostra bruta da grafite apresenta um teor de cinzas de 86%,
indicando uma alta presenca de impurezas minerais e apenas 14% de material
carbonaceo. Apés o processo da flotacdo ocorre enriquecimento do teor de

carbono na amostra indicando a eficacia dos colectores usados.

Tabela 6: Resultados do teste por "LOI"

Elementos Grafite Concentrado obtido pelo colector:

guimicos bruta (%) |d6leo  de | querosene Oleo de| Oleo diesel
soja de | (%) girassol de | (%)
fritura (%) fritura (%)

Cinzas 86 41 33 45 38

Carbono 14 59 67 55 62

tedrico

Onde os colectores nao ionicos ou reforcadores da colecta nomeadamente
guerosene e diesel obtiveram teores de 67 e 62% do material carbonaceo e o
Oleo residual tendo uma composi¢cdo menor que 60% neste teste indicando uma
menor seletividade. Sendo devido a presenca do radical polar nos &cidos,

capturando espécies indesejaveis para o concentrado.
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Grafico 5: Caracterizacdo pelo FRX dos concentrados por diferentes colectores

O gréfico 5 mostra os resultados da analise por FRX dos concentrados obtidos
pelo querosene e o Oleo de fritura (residual) de soja, verificando-se a reducéo
comparativamente a amostra bruta das elevadas concentracdes de impurezas
elementares como Fe, K, Ti, e Ca. Incluindo o desaparecimento de elementos
como o tério (Th), talio (Tl) e arsénio (As). E em maior quantidade a silica
(967209 ppm para o 6leo residual e 973900 ppm para o querosene) podendo ser
atribuido a menor seletividade desses coletores, que favorecem a captura nao
apenas da grafita, mas também de particulas de ganga. Estas composicées
podem ser justificadas a partir dos resultados do teste por perda de ignicéo,

estando presentes e/ou deluidas nas cinzas.
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4.5. Rendimento mineraldgico

O maior ganho de massa dos concentrados do minério obtidos a partir da colecta
pelo Oleo residual € verificado na maior recuperacdo massica dos mesmos,
possuindo 21,21% para o 6leo de soja (sendo o menor dos colectores iGnicos
testados, conforme o grafico 6 demonstra) comparado aos colectores nao
iGnicos cujo seu maior valor para recuperagcao massica corresponde o querosene
15,11%. Isso é atribuido a menor seletividade do 6leo residual, colectando
particulas de grafite e de ganga, aumentando portanto a massa total recuperada
e a capacidade que oleo residual tem de actuar tanto como colector quanto como
espumante, formando bolhas mais estaveis e aumentando consequentemente a
captura destas particulas. Contudo, essa alta recuperacao ocorre as custas da

pureza do concentrado.
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rendimento minerologico(%)

Gréfico 6: Colunas de recuperacdo massica e rendimento mineralégico para

diferentes colectores

Determina-se ainda o rendimento mineralégico da operacdo, tendo as
composicdes ou teores do carbono na grafite determinadas na tabela 6. Um
maior rendimento indica que uma maior quantidade da grafite (carbono) foi
recuperada em relacéo a quantidade presente na amostra inicial. E apresentado
99% para o 6Oleo de fritura (residual) de girassol, indicando que praticamente toda
grafite presente no mineral é flotada usando este colector, sendo a segundo

maior percentagem para o 0leo de fritura (residual) de soja.

O rendimento mineraldgico é proporcional a recuperacdo massica, sendo maior

nos colectores de 6leo residual em comparagéo aos convencionais, a diferenca

39



entre a ambos residindo no facto de que o primeiro é um parametro qualitativo
(permitindo avaliar a grafite) e o outro quantitativo (rocha/minério da grafite).
Porem, a pureza da grafite nestes colectores precisa ser optimizada, como ponto
de partida sugere-se como continuagdo ou posteriormente neste trabalho o
estudo da influéncia da dosagem do 6leo residual e da sua ac¢éo na variacdo do

depressor com objectivo de incrementar a seletividade da polpa.

4.5.1. Oleo de fritura como colector

O estudo do colector de 6leo de fritura (residual) é realizado variando a sua
dosagem durante a flotacdo, com o objectivo de determinar a sua influéncia
conclui-se que com o aumento da dosagem do colector a recuperacdo massica

do minério também toma um rumo crescente.
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Gréfico 7: Comportamento do concentrado a variacdo da dosagem do colector
de 6leo residual

O grafico 7 apresenta um ganho de 4,63 %, apos a adi¢do do dobro da dosagem
inicial, continuando a adicdo (em uma diferenca constante da dosagem) do
colector verifica-se que o0 ganho decresce (passando para 1,81%), indicando que
a recuperacdo massica aumenta até a um certo ponto, onde o seu aumento
passa a nao ser consideravel, tendo em conta o teor da grafite explicada em
seguida. O teor de carbono na grafite durante decresce tanto quanto o aumento
da dosagem, tendo o seu sentido de crescimento inverso ao da recuperacao
massica do minério, sendo quanto maior for a dosagem para uma determinada

guantidade da amostra do minério da grafite o seu teor de carbono sera também
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menor comparado com a dosagem inicial usada para a colecta. Esses resultados
reforcam a importancia de optimizar a dosagem do coletor de 6leo residual para

obter um equilibrio entre a recuperacdo massica e a qualidade da grafita

beneficiada.
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Grafico 8: Influéncia do depressor na colecta usando 6leo residual de fritura

Comparado com o uso silicato de sddio (depressor) juntamente do querosene
como colector onde com o aumento da dosagem de depressor, o teor total de
carbono permanece constante ou aumenta ligeiramente até ndo haver alteracéao
significativa (Oney & Samanli, 2016), o dicromato de potassio na sua acgio
conjunta ao colector de 6leo residual, observa-se um aumento gradual na massa
do concentrado a medida que a dosagem do depressor cresce, passando de
aproximadamente 212,1 g para 266,4 g. Isso indica que o depressor tem um
papel relevante na eficiéncia da separacdo da grafite, favorecendo a
recuperagdo massica. A linha azul representa o teor de carbono, que se mantém
relativamente constante, com um leve aumento de 125,139 g para 142,716 g. O
uso de silicato de sédio com querosene também mantém o teor de carbono

estavel, sem variagOes expressivas
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Capitulo 5: Conclusfes e Recomendacdes

5.1. Conclusdes

O presente trabalho tem como objectivo o processamento da grafite de nipepe

usando O6leo residual como colector comparativamente aos usados

convencionalmente, para a satisfacdo do mesmo foram realizadas em escala

laboratorial experiéncias tendo como conclusao os seguintes pontos:

O minério da grafite de nipepe € um floco cristalino grosso, com 90.32 %
da massa retida acumulada em uma fraccédo de diametro medio de 1.5
mm, e possui maior frequéncia na fraccéo de topo (abertura superior a 2
mm);

A classificacdo granulométrica dos concentrados obtidos pelos diferentes
colectores sugere pouca variagcdo no tamanho, 88.95% e 89.83% dos
concentrados do Oleo residual e do querosene, respectivamente.
Possuem diametro médio maior ou igual a 0.215 mm. O 6leo residual
possuindo particulas ligeiramente menores que o querosene.

A amostra bruta do minério da grafite através do teste por perda de igni¢do
apresenta 14% de material carbonaceo e pela fluorescéncia de raios x
sdo apresentado as impurezas presentes em elevadas concentracdes
como o SiO2, Fe203, K20 e TiO e em menor concentragdo elementos
como o Ca, Ba, Mne V;

Os colectores nédo idnicos possuem maior selectividade que os 6leos
residuais, apresentando menores teores de cinza no teste por perda de
ignicao;

A flotacdo usando colectores ndo iGnicos nomeadamente o querosene e
0 6leo diesel, resultou numa recuperagcdo massica comparativamente
menor gue os Oleos residuais;

O Oleo residual de fritura como colector apresenta maior rendimento
mineralogico para a grafite que os colectores néo ionicos usados;

O aumento da dosagem do colector de 6leo residual de fritura promove o
aumento da recuperacdo massica e do teor de cinzas até um ponto onde
esta adicdo nao se torna consideravel;

Com o aumento do depressor dicromato de potassio em experiéncias

usando o 6leo residual, o teor de carbono aumenta ligeiramente tornando-
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se praticamente constante e a recuperacdo massica aumenta também

ligeiramente.

5.2. Recomendacdes
Para optimizag&o do trabalho, sugere-se a continuagéo dos seguintes estudos:

e Moagem e o grau de libertagcdo do minério da grafite;

e Eficiéncia e a pureza do minério na flotacdo usando multiplos estagios;

e Caracterizar e estudar a influéncia da saponificacdo do 6leo de fritura
residual;

e Avaliar economicamente o uso do 6leo residual como colector.
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Anexo



e Resultados da analise elemental da amostra bruta e dos concentrados

Tabela Al: Caracterizacéo do Grafite bruto

Elemento quimico Composicdo 1 | Composigao 2 | Composicao Desvio
(ppm) (ppm) media (ppm) | padrao

Fe 20758 40706 30732 14105.4

K 11314 10146 10730 825.9

Ti 2789 2972 2880.5 129.4

Ca 815 725 770 63.6

Ba 473 342 407.5 92.6

Mn 272 317 294.5 31.8

\% 214 304 259 63.6

Zr 126 88 107 26.9

Rb 99 83 91 11.3

Sr 62 57 59.5 3.5

Zn 46 64 55 12.7

Cr 42 250 146 147.1

Ni 38 49 43.5 7.8

Cu 27 44 355 12.0

Pb 8 10 9 1.4

Mo 6 4 5 1.4

Th 6 6 0.0

Tl 3 0 15 2.1

As 0 0 0 0.0

Au ND ND - #VALOR!

Si - 943833 953367.5 13483.8

total 1000000 1000000 0




Tabela A2: Caracterizacdo do concentrado usando querosene

Elemento quimico composi¢cdo 1 | composicdo 2 | composicao desvio
(Ppm) (Ppm) media (ppm) | padrao

Fe 19739 32037 25888 8696.0

K 3673 4435 4054 538.8

Ti 1502 1389 1445.5 79.9

Ca 287 434 360.5 103.9

Ba 172 221 196.5 34.6

Mn 274 327 300.5 37.5

\% 187 242 2145 38.9

Zr 85 110 97.5 17.7

Rb 49 65 57 11.3

Sr 34 42 38 5.7

Zn 36 45 40.5 6.4

Cr 31 39 35 5.7

Ni 28 28 28 0.0

Cu 25 26 25.5 0.7

Pb 5 6.5 2.1

Mo 3 4 3.5 0.7

Th ND #VALOR! #VALOR!

Tl 0 0 0.0

As ND ND #VALOR! #VALOR!

Au ND ND #VALOR! #VALOR!

Si - - 967209 -

total

1000000




Tabela A3: Caracterizacédo do concentrado obtido pelo éleo de soja de fritura

Elemento composicdo 1 | composicdo 2 | media (%) desvio padrao
quimico (ppm) (ppm)

Fe 14486 26238 2.04 0.69055
K 1884 3464 0.27 0.01248
Ti 848 1867 0.14 0.00519
Ca 312 668 0.05 0.00063
Ba 270 133 0.02 0.00009
Mn 354 414 0.04 0.00002
\% 207 320 0.03 0.00006
Zr 67 101 0.01 0.00001
Rb 20 48 0.00 0.00000
Sr 18 41 0.00 0.00000
Zn 56 88 0.01 0.00001
Cr 63 110 0.01 0.00001
Ni 34 60 0.00 0.00000
Cu 22 32 0.00 0.00000
Pb 29 11 0.00 0.00000
Mo ND 6 ND ND

Th ND 7 ND ND

TI ND ND ND ND

As 0 0 - 0

Au ND ND ND ND
Si02 - - 97.39 -

total 100 -




Tabela A4: caracterizacdo do concentrado obtido pelo 6leo de girassol de fritura

Elemento | composicdo 1 | composicdo 2 | Composi¢cao | desvio padréo
quimico (ppm) (ppm) media (%)

Fe 13781 13977 1.39 0.00019
K 2278 2530 0.24 0.00032
Ti 1043 706 0.09 | 0.00057
Ca 464 242 0.04 0.00025
Ba 112 0 0.01 0.00006
Mn 176 194 0.02 | 0.00000
\% 156 157 0.02 0.00000
Zr 66 58 0.01 0.00000
Rb 30 29 0.00 | 0.00000
Sr 21 20 0.00 | 0.00000
Zn 45 44 0.00 0.00000
Cr 38 45 0.00 | 0.00000
Ni 34 29 0.00 | 0.00000
Cu 16 21 0.00 0.00000
Pb 5 3 0.00 | 0.00000
Mo 3 3 0.00 | 0.00000
Th 5 0 0.00 0.00000
Tl 0 0 - ND

As 0 0 - ND

Au ND ND ND ND

Si - - 98.18 |-

total 100 -




Tabela A5: Caracterizacdo do concentrado obtido pelo dleo diesel

Elemento composicdo 1 | composicdo 2 | Composicao desvio
guimico (ppm) (ppm) media (%) padrao
Fe 19224 19532 1.94 0.00047
K 3176 4322 0.37 0.00657
Ti 1245 1763 0.15 0.00134
Ca 467 480 0.05 0.00000
Ba 140 148 0.01 0.00000
Mn 350 275 0.03 0.00003
\% 184 211 0.02 0.00000
Zr 98 123 0.01 0.00000
Rb 37 53 0.00 0.00000
Sr 26 35 0.00 0.00000
Zn 39 42 0.00 0.00000
Cr 35 32 0.00 0.00000
Ni 27 23 0.00 0.00000
Cu 20 20 0.00 0.00000
Pb 7 9 0.00 0.00000
Mo ND 3 ND ND

Th ND ND ND ND

TI 2 ND ND ND

As 1 0 - 0

Au ND ND ND ND

Si - - 97.39 -

total 100 -




¢ Classificacdo granulométrica das amostras e dos concentrados obtidos

Tabela A6: Classificacdo granulométrica da amostra bruta

Abertura Superior | Abertura  inferior | diametro fraccéo
(mm) (mm) medio (mm) retida
Topo 1590.3
2 1 15 232.3
1 0.71 0.855 24.7
0.71 0.425 0.5675 354
0.425 0.25 0.3375 40.1
0.25 0.18 0.215 23
0.18 0.125 0.1525 22.1
0.125 0.063 0.094 28
Base 22
total 2017.9

didmetro | Distribuicdo | Distribuicdo
medio de cumulativa
(mm) frequéncia | retida
Topo 78.81 78.81
15 11.51 90.32
0.855 1.22 91.55
0.5675 1.75 93.30
0.3375 1.99 95.29
0.215 1.14 96.43
0.1525 1.10 97.52
0.094 1.39 98.91
1.09 100.00




Tabela A7: Classificagdo granulométrica do concentrado obtido usando 6leo de

soja de fritura

Abertura Superior | Abertura  inferior | diametro fraccao
(mm) (mm) medio (mm) retida
Topo 2.5
2 1 15 0.9
1 0.71 0.855 1.8
0.71 0.425 0.5675 4.8
0.425 0.25 0.3375 4.9
0.25 0.18 0.215 1.5
0.18 0.125 0.1525 1.4
0.125 0.063 0.094 0.6
Base 0.1
total 18.5

diametro | Distribuicdo | Distribuicao
medio de cumulativa
(mm) frequéncia | retida
Topo 13.51 13.51

1.5 4.86 18.38
0.855 9.73 28.11
0.5675 25.95 54.05
0.3375 26.49 80.54
0.215 8.11 88.65
0.1525 7.57 96.22
0.094 3.24 99.46
Base 0.54 100.00




Tabela A8: Classificacdo granulométrica do concentrado obtido usando 6leo

diesel
Abertura Superior | Abertura  inferior | diametro fraccao
(mm) (mm) medio (mm) retida
Topo 0
2 1 15 12.1
1 0.71 0.855 20.1
0.71 0.425 0.5675 34.5
0.425 0.25 0.3375 31.1
0.25 0.18 0.215 9.5
0.18 0.125 0.1525 8.2
0.125 0.063 0.094 7.5
Base 3.1
total 126.1

diametro | Distribuicdo | Distribuicao

medio de de

(mm) frequéncia | cumulativa
retida

Topo 0.00 0.00

1.5 9.60 9.60

0.855 15.94 25.54

0.5675 27.36 52.89

0.3375 24.66 77.56

0.215 7.53 85.09

0.1525 6.50 91.59

0.094 5.95 97.54

2.46 100.00




Tabela A9: Classificacdo granulométrica do concentrado obtido

usando querosene

Abertura Superior | Abertura  inferior | diametro fraccao

(mm) (mm) medio (mm) retida
Topo 1.5

2 1 15 17.6

1 0.71 0.855 27.8

0.71 0.425 0.5675 43.5

0.425 0.25 0.3375 32.2

0.25 0.18 0.215 10.8

0.18 0.125 0.1525 7.5

0.125 0.063 0.094 7.6
Base 0

total 148.5

diametro | Distribuicdo | Distribuicao

medio de cumulativa

(mm) frequéncia | retida

Topo 1.01 1.01

15 11.85 12.86

0.855 18.72 31.58

0.5675 29.29 60.88

0.3375 21.68 82.56

0.215 7.27 89.83

0.1525 5.05 94.88

0.094 5.12 100.00

Base 0.00 100.00




e Resultados da flotacdo (recuperagdo, rendimento mineralégico) e da

analise por “LOI”

Tabela A10: recuperacdo massica e rendimento mineralogico da grafite

colector Alimentacéo(g) Dosagem (ml) massa do
concentrado
(9
Querosene 1000 0.15 151.1
Oleo Diesel 1000 0.15 127.2
Oleo de soja de | 1000 0.15 212.1
fritura
Oleo de girassol de | 1000 0.15 250.9
fritura
colector massa | perdas(g) | recuperacao | massa rendimento
do massica (%) | retida+perdida | mineraldgico(%)
rejeito
(9)
Querosene | 578.4 | 270.5 15.11% 848.9 72%
Oleo 498.8 | 374 12.72% 872.8 56%
Diesel
Oleo de|613.1 |174.8 21.21% 787.9 89%
soja de
fritura
Oleo de|678.2 |70.9 25.09% 749.1 99%
girassol de
fritura




Tabela Al11l: resultados da perda por ignicao

Nome do | massa massa massa final | massa final | %LOI#1 | %LOI#2 | %C | desvio
colector inicial inicial experiéncia | experiéncia medio
usado experiéncia | experiéncia | 2 (g) 2 (9)

1(9) 2(9)
Oleo soja | 1.0542 1.0605 0.4434 0.4243 0.5794 | 0.5999 |59% | 0.00021
de fritura
Oleo 1.0001 1.0021 0.4484 0.4501 0.5516 | 0.5508 |55% | 0.00000
girassol
de fritura
Oleo diesel | 1.0104 1.0104 0.3904 0.3866 0.6136 | 0.6174 |62% | 0.00001
Querosene | 1.0328 1.0481 0.3589 0.3379 0.6525 | 0.6776 |67% | 0.00031
Amostra 1.0313 1.0113 0.8619 0.888 0.1643 | 0.1219 | 14% | 0.00090
da grafite
bruta

e Resultados da variagcdo dos reagentes no processo de flotacao

Tabela A12: variagdo da dosagem do colector

Dosagem de 6leo de | massa do | massa do rejeito(g) | recuperacao

fritura de soja (g) concentrado(Q)

0.15 212.1 613.1 21.21%

0.3 258.4 702.9 25.84%

0.45 276.5 27.65%

Tabela A13: resultados da perda por igni¢cdo das diferentes dosagens de 6leo de

fritura de soja

Dosagem (g) | LOI#1 LOI#2 % Carbono desvio padrao
0.15 0.579397 0.599906 59% 0.000210
0.3 0.584909 0.562063 57% 0.000261
0.45 0.540344 0.54253 54% 0.000002




