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Resumo

Minérios fosfaticos variam muito na sua composicdo, e esses diferentes minérios
requerem um maior numero de técnicas de caracterizacdo. Neste trabalho, o
objetivo é estudar a composicdo de um minério fosfatico e suas caracteristicas
eletrocinéticas, por meio de amostras de apatita e calcita. A partir das técnicas de
difracdo e fluorescéncia de raios X e espectrometria no infravermelho, foi possivel
realizar a caracterizacdo mineralogica das amostras, permitindo identificar as fases
de apatita e calcita, e identificar os elementos presentes em cada amostra.Dados
morfolégicos e imagens foram obtidos a partir da técnica de microscopia eletrénica
de varredura e microandlises quimicas. As medidas do potencial zeta foram
realizadas utilizando o nitrato de potassio como eletrélito indiferente e os pontos
isoelétricosencontrados foram: pH7 para a apatita; e pH 6 para a calcita. Nas faixas
de concentracdo do coletor estudadas, a apatita apresentou flotabilidademaior que
90% para concentracdo do coletor igual a 10,0mg/L, principalmente pH 9, e a calcita
apresentou melhor flotabilidadenessa mesma concentragdo de coletor, entretanto
nao houve um pH que se destacasse igual no caso da apatita.
Palavras-chave:Apatita;Calcita; Minério fosfatico

MINERALOGICAL CHARACTERIZATION, STUDY OF THE POTENTIAL ZETA
AND FLOATABILITY OF APATITE AND CALCITE

Abstract

Phosphateoresvarya lot in composition, andthesedifferent ores requirea
greaternumberofcharacterizationtechniques. In thiswork,
theobjectiveistostudythecompositionof a phosphate ore and its
electrokineticcharacteristics, through samples ofapatiteandcalcite.
Fromthetechniquesof X-raydiffractionandfluorescence,andinfraredspectrometry, it
waspossibletoperformthemineralogicalcharacterizationofthe samples,
allowingtheidentificationoftheapatiteandcalcitephases, andidentifytheelementspresent
in each sample. Morphological data
andimageswereobtainedfromthescanningelectronmicroscopytechniqueandchemicalm
icroanalysis. The

zetapotentialmeasurementswereperformedusingthepotassiumnitratetheelectrolyteindi
fferentandtheisoelectric pointsfoundwere: pH 7 for apatite; andpH 6 for calcite. In
theconcentrationbandsstudied, apatitepresentedfloatabilitybiggerthan  90%  for
collectorconcentrationequalto 10,0mgl/L, mainly pH 9,
andcalcitealsopresentedbetterfloatabilityin thesamecollectorconcentration,
howevertherewasn’t pH thatstood out like in the case ofapatite.
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1 INTRODUCAO

A mineracdo de fosfato envolve a extragdo de minérios ricos em substancias com
ion fosfato. Muitos e diferentes processos quimicos usam fosfatos, e sua mineracao
proporciona uma das mais importantes fontes de fésforo para uso na sintese de
fertilizantes quimicos. Fertilizantes quimicos sdo produzidos em grande escala, e
sdo importantes para 0 sucesso da agricultura em muitos paises, como é o caso do
Brasil.

A apatita € um mineral do grupo dos fosfatos, que possui variantes, tais como:
hidroxiapatita, fluorapatita, e clorapatita, assim designados por causa de altas
concentracdes de ions Hidréxido(OH"), Fluoreto(F"), e Cloreto(Cl’), respectivamente,
em sua estrutura cristalina. E um dos poucos minerais a serem produzidos e
utilizados por sistemas bioldgicos, seu cristal possui dureza semelhante a do vidro e
sua formula geral é Caz(PO,)2(OH, F, CI).

A calcita € um mineral com composi¢cdo quimica CaCOs, com clivagem perfeita
e romboédrica. O emprego mais importante da calcita é na fabricacdo de cimentos e
cal para argamassa. Também € usado como corretor de pH em solos &cidos.

Neste trabalho, foram feitos estudos com trés amostras minerais, sendo duas de
apatita e uma de calcita, com a finalidade de caracteriza-las e de estudar suas
propriedades eletrocinéticas e flotabilidade. Para isso, as amostras foram
submetidas aos testes de difracdo e fluorescéncia de raios X, espectrometria
infravermelho, microscopia eletrénica de varredura e microandlise quimica. Além
disso, foi medido o potencial zeta, utilizando a técnica de eletroforese e nitrato de
potdssio como eletrdlito indiferente, e foram realizados testes de microflotacéo
usando oleato de sodio como coletor em algumas concentracdes variando o pH.

2 DESENVOLVIMENTO

Neste trabalho foram estudadas duas amostras de apatita, uma delas coletada de
regido de pegmatito em Minas Gerais e outra de Tapira-MG, e uma amostra de
calcita, de regido de pegmatito em Minas Gerais, perfazendo um total de trés
amostras. Todas as amostras foram submetidas a analises por difratometria de raios
X, espectrometria de fluorescéncia de raios X, espectroscopia infravermelho e
microscopia eletronica de varredura. A partir dos estudos feitos, foram escolhidas as
amostras de apatita e calcita provenientes de regibes de pegmatito em Minas
Geraispara serem submetidas aos testes de potencial zetae microflotacéo.

2.1 Caracterizagdo mineraldgica

A andlise por difracdo de raios X (DRX) permite a identificacdo mineral através da
caracterizacdo de sua estrutura cristalina. E usadapara determinar a estrutura
atdmica e molecularde um cristal, na qual os atomos cristalinos fazem com que um
feixe de raios X incidentes difrate em muitas direcoes especificas, produzindoo
difratograma. Cada estrutura cristalina produz um padrao de difracéo caracteristico e
para interpretar os resultados, recorre-se a um banco de dados.

A difratometria de raios X foi realizada em um difratdmetro de raios-X para amostras
em po, marca Philips-PANalytical sistema Empyrean, com o0s detectores tipo
proporcional de Xe selado e de estado sdélido X'Celerator. Tubo de cobre (Z=29): A
Ka médio = 1,54184A--A Ka1l = 1,54056A. As condi¢des instrumentais foram:
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varredura de 3 a 90° em 26, 40kV, 40mA, passo de 0,06 (20) e tempo por passo de

3segundos.
A partir dos difratogramas obtidos (Figuras 1,2 e 3), foi possivel identificar a fase

apatita e tracos de quartzo e calcita nas amostras das duas apatitas e, ja na amostra
calcita, a fase calcita.
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Figura 2.Difratograma da amostra de apatita de Tapira-MG.
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Figura 3.Difratograma da amostra de apatita pegmatito.

A fluorescéncia de raios X (FRX) é uma técnica analitica capaz de identificar os
elementos de uma dada amostra. Neste método, a amostra a ser analisada é
atingidapor um feixe de raios X que interage com o0s atomos da amostra provocando
a ionizacao das camadas mais internas dos atomos.

As analises de fluorescéncia de raiosX foram realizadas no espectrémetro Philips-
PANalytical PW 2400, com tubo de anodo de rédio. Essa técnica forneceu os
elementos quimicos presentes em cada amostra, como se pode observar na Tabela
(Tabela 1).

Tabela 1. Resultados de fluorescéncia de raiosX das amostras dos minerais apatita pegmatito,
apatita de Tapira-MG e calcita

Ocorréncia Apatita Apatita Tapira-MG Calcita

Alto P,O P,O C, 0O

Médio - - Ca

Baixo Ca, Si Ca, Si -

Traco Fe, Mn, Cr, Ce, S, Cl, Fe, Mn, Ce, S, Mg, Sr, Fe, S, P, Si, Mg
Mg, F Zr, Ti, Al, Na, F

A espectroscopia no infravermelho é um tipo de espectroscopia de absor¢cdo que
usa a regido do infravermelho do espectro eletromagnético. Pode ser usada para
identificar um grupo funcional que permite investigar a composi¢cdo de uma amostra
e é de muita importdncia como uma técnica auxiliar na caracterizacao
mineralogica.As andlises foram executadas em um espectrdbmetro marca Bruker,
modelo Alpha. E possivel observar nos espectros infravermelho as raias
caracteristicas das amostras de apatita MG, apatita de Tapira-MG e calcita nas
Figuras (Figuras 4,5 e 6). A partir dessa observacdo, foram identificados os
harmoénicos do Grupo POgpara o mineral apatita (vibragdo do PO, na regidao 1000cm’
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1, nas duas amostras de apatita (Figuras 4 e 5), e para a amostra de calcita (Figura
6), observou-se as vibracdes: 870cm™ deformac&o angular fora do plano, 1400cm™
estiramento anti-simétrico, e 710cm™*deformac&o angular no plano.
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Figura 4. Espectro no infravermelho da amostra de apatita pegmatito.
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Figura 5. Espectro no infravermelho da amostra de apatita de Tapira-MG.

| P o — — — "
o \ 7
| / f
4 | / f
i |F [
& |
|
: '\’ \ ‘\
- {1
Q
g . ‘
«
5 | L
;- | |
& 1
: a | |
- | i |
¥ 1 ‘f
| / ‘
< \
E |
g 1t gt \|
# | ,‘
i |
I c ¢
¥ q | Y |
& E 4 B B
s "™ 2600 2400 1800 800 600

Comprimento de onda
Figura 6. Espectro no infravermelho da amostra de calcita.
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A microscopia eletrénica de varredura (MEV) produz imagens de alta resolucéao e
amplificacdo da superficie de uma amostra. O principio de funcionamento do MEV
consiste na emissao de feixes de elétrons por um filamento capilar de tungsténio,
mediante a aplicacdo de uma diferenga de potencial.

As Figuras (Figuras7, 8 e 9) correspondem as imagens obtidas por meio do
microscoépio eletrdnico de varredura das amostras de apatita de Tapira-MG, apatita
de pegmatito que se apresentou com graos mais definidos e maiores comparados
aos grdos da amostra de apatita de Tapira e calcita. E possivel observar, por
exemplo, na amostra de calcita o0 comportamento romboédrico caracteristico desse
mineral (Figura 9).
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Figura 7. Imagem de elétrons retroespalhados da apatita de Tapira-MG com aumento de 6000x.
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Figura 8. Imagem de elétrons etroespalhados da apatita pegmatito com aumento de 1200x.
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Figura 9. Imagem de elétrons retroespalhados da calcita com aumento de 1500x.

Paralelamente ao processo de formacdo de imagens, a formacdo de raios-X
emitidos pela amostra e a sua deteccdo permitem a realizacdo da microanalise
pontual elementar (EDS). Ele permite determinar quais os elementos quimicos estao
presentes na amostra, identificando assim, de forma simples, de qual mineral se
trata.

Foram realizadas microanalises nas trés amostras como é possivel observar nas
Tabelas (Tabelas 2, 3 e 4).

Tabela 2. Microandlise EDS da amostra apatita Tapira-MG em porcentagem
Area Ca P Si F 0 Mineral
42,16 19,81 2,46 3,29 32,28 Apatita

Tabela 3.Microanalise EDS da amostra apatita pegmatito em porcentagem

Area Ca S P Si F 0 Mineral
1 5,47 4,03 0,31 58,83 0,32 31,04 Quartzo
2 39,89 0,74 19,09 0,79 3,49 36 Apatita

Tabela 4.Microandlise EDS da amostra calcita em porcentagem

Area Ca ) C Mineral
43,01 40,63 16,36 Calcita

4.2 Estudo do potencial zeta

Fenbmenos eletrocinéticos, que envolvem a interagdo entre efeitos mecéanicos e
elétricos como movimento na interface, tém grande aplicacdo em quimica coloidal e
superficial. Os dois efeitos eletrocinéticos mais importantes nesse campo sdo a
eletroforese e as medidas de potencial de escoamento [1].

O potencial zeta € o potencial medido com parametros experimentais estudados no
plano de cisalhamento. Este potencial determina o comportamento das particulas,
suas estabilidades na disperséo, ou suas tendéncias rumo a coagulacao [2].

* Contribuicdo técnica ao 19° Simpdsio de Mineragao,parte integrante da ABM Week, realizada de 02

a 04 de outubro de 2018, Sao Paulo, SP, Brasil.




19° Mineracao

O ponto isoelétrico (PIE) € o logaritmo negativo da atividade de um dos ions
determinadores de potencial para a qual a carga liquida no plano de cisalhamento se
anula [3].

As medidas do potencial zeta realizadas num medidor modelo ZM3-D-G, Zeta Meter
3.0+, utilizando a técnica de eletroforese e solucdo eletrolitica de KNO3 (1x10°M)
como eletrolito indiferente.Na Figura (Figura 10), € possivel observar a variacdo do
potencial zeta com o pH para as amostras calcita e apatita pegmatito. A amostra de
calcita apresentou valor de pH no ponto isoelétrico proximo de pH 6, e j4 aapatita
apresentou ponto isoelétrico proximo de pH 7.

Potencial Zeta
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Figura 10.Gréfico da variacdo do potencial zeta com o pH das amostras.

4.3 Microflotacao

Testes de microflotagdo normalmente sdo realizados em tubo de Hallimond com
adicao de coletores em dosagens de preferéncia intermediarias [4]. Essa técnica é
utilizada com o intuito de avaliar as respostas de minerais puros perante a flotacao
tradicional.

Neste trabalho, foi avaliado apenas o oleato de sédio como coletor, e os testes
foram feitos nas mesmas condi¢cées tanto para a apatita, quanto para a calcita:
vazao de gas nitrogénio a 40mL/min, faixa granulométrica menor que 150um e maior
que 106pm, massa inicial de 1g, agitagdo magnética, tempo de condicionamento de
5 minutos e tempo de flotacdo de 1 minuto.

AsFiguras (Figurasll, 12, 13 e 14) apresentam curvas de flotabilidade para
diferentes concentracbes do coletoroleato de soédio(2,5mg/L, 5,0mg/L, 7,5mg/L,
10,0mg/L).A Apatita apresentou melhores resultados na concentracdo de coletor
igual a 10,0mg/L em toda a faixa de pH analisada (maior que 90%).Acalcita
apresentou, também, maior flotabilidade na concentragdo de coletor igual a
10,0mg/L em toda a faixa de pH analisada (aproximadamente maior que 50% e
menor que 65%). Além disso, é possivel observar que, para todas as dosagens de
coletor, a apatita apresentou maior flotabilidade quando comparada a calcita. Pode
se dizer que o oleato de sédioadsorve-se preferencialmente na superficie da apatita,
mas também adsorve na superficie da calcita, contudo o uso de depressor para a
calcita se faz necessario num sistema de flotagho com ambos o0s minerais
considerando como objetivo a flotacao direta da apatita.
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Figura 11. Flotabilidade dos minerais apatita e calcita versus pH usando a concentracao do coletor
igual a 2,5mgl/L.
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Figura 12. Flotabilidade dos minerais apatita e calcita versus pH usando a concentracao do coletor
igual a 5,0mg/L.
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Oleato de Sdodio (7,5mg/L)
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Figura 13. Flotabilidade dos minerais apatita e calcita versus pH usando a concentracdo do coletor
igual a 7,5mgl/L.
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Figura 14. Flotabilidade dos minerais apatita e calcita versus pH usando a concentracao do coletor
igual a 10,0mg/L.

3 CONCLUSAO

Na amostra de apatita pegmatito e apatita de Tapira-MG, identificou-se o mineral
apatita e traco do mineral quartzo, por meio das técnicas de DRX,
FRX,infravermelho e MEV/EDS, para a amostra de calcita, detectou-se apenas o
mineral calcita, tratando-se, assim, de trés amostras minerais que podem ser
consideradas puras, pois o traco de quartzo nao interfere nos testes realizados.

A amostra de apatita apresentou valor do ponto isoelétrico préximo de pH 7 e a de
calcita proximo de pH 6.

Percebeu-se que, para todas as dosagens de coletoroleato de sddio, a apatita
apresentou maior flotabilidade quando comparada a calcita. A apatita mostrou
melhores resultados na concentracdo de coletor igual a 10,0mg/L em toda a faixa de
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pH analisada (maior que 90%) e a calcita apresentou, também, maior flotabilidade
na concentracao de coletor igual a 10,0mg/L em toda a faixa de pH analisada (entre
50% e 65%). O uso de depressor para a calcita se faz necessario num sistema de
flotagdo com ambos os minerais, apatita e calcita, considerando como objetivo a
flotacao direta da apatita e que sera realizado em trabalhos futuros.
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