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Resumo

O angulo de contato € um parametro considerado importante na avaliagao do grau
de hidrofobicidade de uma superficie mineral. Varias técnicas que podem ser
empregadas para se medir este angulo sendo a escolha da técnica dependente do
tamanho e da forma do sdlido. O método da ascensao capilar tem sido utilizado com
sucesso na determinacado do angulo de contato em sdlidos pulverizados. O objetivo
deste trabalho é determinar o angulo de contato de particulas de hematita por meio
da ascensao capilar considerando-se a equacao de Washburn. Os testes foram
realizados utilizando-se uma montagem, especialmente desenvolvida, que inclui:
uma balanga analitica interligada a um microcomputador, uma célula cilindrica € um
sistema de elevagdo. Os resultados indicaram: a) a possibilidade da utilizacédo da
equacao Washburn para a amostra de hematita em presenca dos liquidos utilizados;
b) o valor do fator geométrico obtido, experimentalmente, foi 1,03mm®. Este valor
estd em boa concordadncia com aquele determinado por equagdao matematica
(1,06mm°®); c) o angulo de contato determinado para agua foi de 45,5°; d) a tenséo
superficial critica determinada para a hematita foi de 30,6mNm™.
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INTRODUGAO

O angulo de contato € um parémetro importante na avaliagdo do grau de
hidrofobicidade de uma superficie mineral. Ha varias técnicas que podem ser
empregadas para se medir o angulo de contato. A escolha da técnica depende da
forma que o sélido de interesse esteja disponivel. Em particulas que apresentam
superficies planas e lisas, os métodos mais empregados sao: da gota séssil e da
captura da bolha. O método de Wilhelmy desenvolvido por Neumann (Neumann,
1970) também é amplamente utilizado para determinar o angulo de contato de
avanco e de recuo em superficies planas. Para sélido pulverizado, onde as técnicas
acima nao podem ser empregadas, sao utilizadas medidas indiretas. Os métodos de
ascensao capilar e de camada fina, que sao baseados na taxa de penetragdo do
liquido em particulas soélidas, podem ser usados neste caso. Outra técnica de
determinagao do angulo de contato para solido em po6 pode ser feita através das
variacdes do calor de imersao quando o solido pulverizado é imerso em diferentes
liquidos.

O objetivo deste trabalho é estudar a aplicabilidade do método da ascenséao capilar
utilizando a equacdo de Washburn, e determinar o angulo de contato de alguns
liquidos em particulas de hematita.

Ascensao Capilar

A velocidade do fluxo em um leito de particulas pode ser estimada utilizando a
equacéo de Poiseudille :
2
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onde:

v= velocidade do fluxo através de um leito poroso; h = altura do leito; t = tempo de
penetracdo do liquido; u = viscosidade do liquido; ry = raio hidraulico; K = constante
de Carman-Koseny cujo valor € aproximadamente 0,24 para leitos de esferas; ¢ =
porosidade do leito; AP é a diferenga entre a presséo capilar (P;) e a presséo
hidrostatica (Pn). Para um capilar circular, a diferenca de pressdo na interface
liquido-ar é dada por:
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onde:
vLa = tensdo superficial do liquido; 6 = angulo de contato.

O raio hidraulico (rn) € definido pela seguinte equacéo:

&
__ ¢ 3
e,
onde:



S, = area superficial especifica na unidade de volume

Para capilares com raios pequenos e leitos porosos com pequena altura, a pressao
hidrostatica pode ser desprezada, entédo, AP = P.. Substituindo-se as equagdes (3) e
(2) em (1) e integrando-se, chega-se a equagao de Washburn :
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A equacgao 4 mostra uma relagéo entre a variagao altura de ascensao do liquido (no
tempo) e o angulo de contato permitindo uma a avaliacdo deste angulo. Esta
avaliagdo pode ser realizada, de forma semelhante, considerando-se variacao da
massa do liquido. Desta forma, a massa (m) do liquido no leito esta relacionada a
altura do liquido (h), por:

m=g¢gp,Ah  (5)
onde:

pi = densidade do liquido; A = area transversal do leito poroso.

Finalmente, combinando as equacgdes (5) e (4) tem-se:
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t H
onde:
¢ = fator geométrico, dado por:
2 4
c= 2KAe” (7)
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A constante ¢ é normalmente determinada empiricamente utilizando um liquido de
angulo de contato conhecido, geralmente aquele liquido de molhabilidade maxima
(6=0°). Desde que seja conhecido o valor de ¢, o angulo de contato de um liquido
qualquer pode ser determinado utilizando a equacgao (6).

METODOLOGIA

A amostra mineral utilizada nos testes de ascensdo capilar € proveniente do
Quadrilatero Ferrifero (MG) e representa material com alto teor em hematita (~98%).
A amostra original foi fragmentada e peneirada sendo a fragédo < 37um (400 mesh
Tyler) utilizada nos testes. As caracteristicas quimicas e fisicas da amostra utilizada
sdo mostradas nas Tabelas 1 e 2, respectivamente.



Tabela 1. Composi¢ao quimica da Amostra
Fe (%)  SiO, (%) AlLOs; (%) P (%) Mn (%)
68,84 0,42 0,23 0,033 0,029

Tabela 2. Caracteristicas fisicas da amostra

<42,03um  <10,51um dso Blaine Densidade
(%) (%) (um) (cm?/g) (g/em®)
90 5 24,93 1070 5,01

A area superficial especifica da amostra mineral foi determinada por intermédio do
permeabilimetro de Blaine.

Os liquidos utilizados nos testes foram os seguintes: n-hexano, n-decano, n-
dodecano, diiodometano e agua, suas propriedades quimicas estdo mostradas na
Tabela 3.

Tabela 3. Propriedades dos liquidos utilizados nos testes.

Liquido Tensao Superficial Viscosidade Densidade
(mN/m) (mPa.s) (g/cm®)
n-hexano 18,0 0,33 0,650
n-decano 23,8 0,92 0,730
n-dodecano 27,6 1,51 0,748
Diodometano 50,8 2,8 3,325
Agua 72,8 1,0 1,000

A montagem desenvolvida para os testes de ascensao capilar esta mostrada na
Figura 1. Esta montagem é divida em dois compartimentos: superior e inferior, que
se comunicam por meio de uma abertura. No compartimento superior ha uma
balanga analitica interligada ao computador. No compartimento inferior, uma
plataforma moével realiza o contato entre o liquido e a base inferior da célula
cilindrica que contém as particulas de hematita. Observe-se que a altura da
plataforma é regulada pela movimentagdo do émbolo do cilindro de acrilico,
posicionado externamente aos compartimentos. Os experimentos foram realizados
elevando-se o recipiente até que o liquido tocasse a borda da célula, quando se
iniciava, entdo, a ascensdo capilar. A taxa de ascensdo capilar do liquido foi
avaliada pela determinagéo, por computador, da massa de liquido ascendente no
leito de particulas de hematita, para um intervalo de tempo estabelecido. A mesma
quantidade de amostra mineral foi utilizada em todos os testes mantendo-se a altura
do leito constante. A porosidade do leito foi mantida em 0,45 (45%).

O valor de c foi calculado, por meio de testes de ascensao capilar com liquidos
apolares de baixa energia (n-hexano, n-decano, n-dodecano) que se espalham
totalmente sobre a superficie do sélido, nestes casos, cos6=1. O grafico (m?/t).u em
funcdo de p®ya € uma reta cuja inclinacéo fornece o valor médio de c. Este valor



determinado experimentalmente foi comparado com aquele calculado usando-se a
equacao (7).

O angulo de contato para o diiodometano e agua foram determinados utilizando-se a
equacao (6).

A tensao superficial correspondente ao cos6 = 1, definida como tensao superficial
critica (yc), foi determinada, para a amostra, utilizando-se a relagdo entre a tenséo
superficial e o coso.
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Figura 1. Montagem desenvolvida para os testes de ascenséo capilar.
RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 mostra que os dados dos testes de ascensdo capilar para todos os
liquidos utilizados, em presencga de particulas de hematita, mostram a linearidade
prevista pela equagao de Washburn. O resultados para o liquido diiodometano nao
esta apresentado na Figura 2 por apresentar um coeficiente angular bem maior que
os demais, o que dificulta sua representacao nesta figura.

A Figura 3 mostra o grafico de (m?/t).n em fungdo de p®ya, obtido por meio da
ascensao capilar dos liquidos apolares de baixa energia (n-hexano, n-decano e n-
dodecano) em particulas de hematita. Verifica-se que ha uma relagao linear entre
estes dois parametros, permitindo determinar a inclinagéo da reta, que representa o
valor experimental de ¢, que, neste caso, é igual a 1,03mm?®. Utilizando-se a
equacao (7) e considerando-se K = 0,24, obteve-se um valor estimado de c igual a
1,06mm°, que esta muito préximo ao valor de ¢ obtido experimentalmente.
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Figura 2. Massa de liquido ao quadrado em fungao do tempo obtido por meio da ascensao capilar
dos liquidos em particulas de hematita.
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Figura 3. Grafico (m“/t).u em fungdo de p“y . obtidos da ascensdo capilar de liquidos apolares de
baixa energia em particulas de hematita.

Os valores dos angulos de contato dos liquidos em particulas de hematita obtidos
nos testes de ascensao capilar estdo mostrados na Tabela 4. O valor do angulo de
contato obtido para agua (45,5°), mostrado da Tabela 4, € comparado com os
resultados obtidos por outros autores na Tabela 5. Este valor mostra-se, em
principio, elevado quando comparado com aquele obtido por Akdemir (15°). Por
outro lado, observa-se na Tabela 5 que o valor do angulo de contato obtido por
Iveson et al. (2004) é préximo daquele obtido neste trabalho.



Tabela 4. Valores de angulo de contato para diversos liquidos em hematita.

Liquido cosH 0 (°)
n-hexano 1,078 0
n-decano 1,045 0
n-dodecano 1,041 0
Diiodometano 0,845 32,3
agua 0,700 45,5
Tabela 5. Valores de angulo de contato da agua em hematita segundo alguns autores.
Amostra Método 0 (°) Autores
Hematita sintética Camada Fina 25,85 Costanzo et al. (1995)
Hematita sintética Camada Fina 21,50 Plaza et al. (1988)
Hematita natural Pressao capilar de 49 Iveson et al. (2004)
equilibrio
Hematita Natural Ascensao Capilar 15 Akdemir (1996)

Os valores obtidos por Costanzo et al. (1995) e Plaza et al. (1988) para amostras de
hematita sintética sado intermediarios: 25,85° e 21,50° respectivamente. Segundo
Ivenson et al. (2004) a natureza da superficie pode influenciar nesta grande variagéo
observada.

A Figura 4 mostra o grafico de cosb em fungao da tensao superficial dos liquidos. A
relacdo mostrou-se linear e a tensao superficial critica, y., obtida foi de 30,6 m.N.m™.
Este valor significa, que o liquido com valor de tensao superficial abaixo de 30,6
m.N.m™ espalharia totalmente sobre as particulas de hematita da amostra estudada.
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Figura 4. Gréfico tenséo superficial dos liquidos em func¢ao do Cos 6.

Verifica-se que o valor de 0° calculado para o angulo de contato (Tabela 4) para a
hematita em presenga de cada um dos 3 liquidos apolares de baixa energia (n-
hexano, n-decano e n-dodecano), esta de acordo com os valores de tenséo
superficial destes liquidos (Tabela 3) que sao inferiores ao da tensdo superficial
critica determinada. No caso do diiodometano (6=32,3°) e da agua (0=45,5°) ha



também uma concordancia, sendo os valores de tensdo superficial dos liquidos
(Tabela 3) superiores ao da tensao superficial critica.

CONCLUSOES

e Os testes de ascensao capilar realizados indicaram a possibilidade da
utilizacdo da equagdo Washburn para hematita em presenca de todos os
liquidos utilizados.

e O valor do fator geométrico (c) obtido, experimentalmente , foi 1,03 mm?®, que
& muito proximo daquele determinado por equagdo matematica (1,06mm?®).

e O angulo de contato determinado para agua em presenga de particulas de
hematita foi de 45,5°.

e A tensao superficial critica determinada para a amostra de hematita foi de
30,6 mNm™.
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EVALUATION OF THE CONTACT ANGLE OF HEMATITE
PARTICLES THROUGH THE CAPPILARY RISE

Charleston de Lellis Pimenta Dias
George Eduardo Sales Valaddo

Abstract

The contact angle is a parameter considered important for the assessment of the
degree of hydrophobicity of a mineral surface. Several techniques can be used to
measure this angle and the choice of the technique depends on the size and the
shape of the solid. The capillary rise method has been used successfully in the
determination of the angle of contact in mineral powders. The objective of this work is
to determine the contact angle of hematite particles by means of the capillary rise
considering the Washburn’s equation. The tests were carried out using an apparatus,
especially developed, that includes: one scale linked to a microcomputer, a
cylindrical cell, and a rising system. The results indicated: a) the possibility of the use
of the Washburn equation for the hematite sample in presence of the utilized liquids;
b) the value of geometric factor, experimentally obtained, was 1,03mm?®. This value is
in good agreement to that determined by means of mathematical equation
(1,06mm®); c) the angle of contact determined for water was of 45,5° d) the
determined critical superficial tension for hematite was 30,6mNm™.

Key-words: Contact angle; Hematite; Cappilary.





