Artigo Original

Determinacio da relacao farinha/NaOH na gelatinizacio de depressores a
luz da microscopia optica e a sua influéncia nos testes de flotacao mineral
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Resumo

Os amidos sdo reagentes depressores empregados na flotagdo mineral a fim de conferir seletividade ao processo.
Para tal, necessitam ser previamente gelatinizados, sendo o método alcalino a técnica mais usada na indastria mineral.
No Brasil, utiliza-se como alcali o NaOH ¢ a relagdo farinha/NaOH é um dos parametros analisados nesse processo.
Embora sejam importantes, os estudos sobre esta tematica sdo escassos na literatura. Diante disso, o trabalho consistiu
na determinag¢@o da relagdo farinha/NaOH ideal para a gelatinizagdo de depressores a base de milho, sorgo e milheto e na
comprovagdo da eficacia do processo a luz da microscopia dptica com luz polarizada. Posteriormente, ensaios de flotagao
com o minério de nidbio usando as farinhas de milho, milheto e sorgo e suas respectivas misturas como depressores
foram realizados ¢ os resultados foram comparados com o amido de milho industrial. Os resultados mostraram que os
novos depressores propostos consumiram menores quantidades de NaOH para serem gelatinizados em relagdo ao amido
de milho. A etapa de microscopia dptica comprovou o rompimento das cruzes de Malta para todas as farinhas, indicando
a completa gelatiniza¢do. O melhor depressor de pirocloro foi a farinha de sorgo e os resultados mostraram similaridade
estatistica em relacdo ao amido de milho.
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Determination of the flour/NaOH ratio in the gelatinization of depressants
under optical microscopy and its influence on mineral flotation tests

Abstract

Starches are depressant reagents used in mineral flotation in order to confer selectivity to the process. For this,
they need to be previously gelatinized, with the alkaline method being the most used technique in the mineral industry.
In Brazil, NaOH is used as alkali and the flour/NaOH ratio is a parameter analyzed in this process. Although they are
important, studies on this topic are scarce in the literature. That said, the work consisted in determining the ideal flour/
NaOH ratio for the gelatinization of depressants based on corn, sorghum and millet and in proving the effectiveness of the
process under optical microscopy with polarized light. Subsequently, flotation tests with niobium ore using corn, millet and
sorghum flours and their respective mixtures as depressants were carried out and the results were compared with industrial
corn starch. The results showed that the new proposed depressants used smaller amounts of NaOH to be gelatinized in
relation to corn starch. The optical microscopy stage confirmed the disruption of Maltese crosses for all flours, indicating
complete gelatinization. The best pyrochlore depressant was sorghum flour and the results showed statistical similarity
with corn starch.
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1 Introducao

A flotacdo ¢ uma das operagdes de concentracdo  caracteristica de molhabilidade dos minerais envolvidos
que possibilita a separagdo dos minerais, sendo que a  governa a seletividade de todo o processo [1]. Para alcangar
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a seletividade e promover uma separagao efetiva, reagentes
devem ser inseridos ao sistema para controlar a diferenca
das caracteristicas superficiais dos minerais presentes no
minério [2].

Dentre os reagentes utilizados, os depressores sao
essenciais e se adsorvem de forma seletiva sobre a superficie
das particulas minerais dificultando, ou inibindo, a interagao
do coletor com as mesmas [3]. Os amidos sdo polissacarideos
amplamente utilizados como depressores em diversos circuitos
de flotacdo para minérios distintos [4].

Estes reagentes sdo formados sobretudo por moléculas
de amilose e amilopectina e, embora sejam compostos
semelhantes, a amilose ¢ um polimero linear insolivel,
enquanto a amilopectina ¢ um polimero ramificado que
apresenta elevada solubilidade [5]. Sabe-se ainda que os
granulos de amidos, quando observados em microscopio
optico de luz polarizada, de forma natural apresentam
birrefringéncia, demonstrando uma estrutura altamente
organizada do grao. A refracdo pelas suas regides cristalinas
deriva no modelo tipico de “Cruz de Malta” [6].

Os granulos de amido sdo insoluveis em agua fria [7],
de modo que para promover a quebra/abertura das cadeias
de amilose e amilopectina na solugdo, os granulos devem
passar por um processo denominado de gelatinizagdo. Esta
etapa pode ser realizada via térmica (empregando energia
térmica) e/ou alcalina (adi¢do de um alcali) [8]. Quando
gelatinizados, estes granulos de amido incham, sofrem a
perda da birrefringéncia e, consequentemente, levando a
destrui¢do da “Cruz de Malta” [9].

Atualmente, o método empregado nas indistrias minerais
¢ a gelatinizagdo alcalina [10]. Nesse tipo de gelatinizacdo,
as moléculas da suspensdo de amido absorvem parte do
alcali. No Brasil, o hidroxido de sddio (NaOH) ¢ utilizado
[11]. As principais variaveis deste tipo de processo sdo o
nivel de adi¢do de NaOH e o tempo de gelatinizagdo [12].
Com relag@o a primeira variavel, a agdo depressora do
reagente ¢ fortemente reduzida com o aumento da fragao
ndo gelatinizada do amido na etapa de gelatinizacdo ¢ esta
pode ser explicada pela relacdo amido/NaOH utilizada [13].

E not6ria a importancia da relagio amido/NaOH nos
processos de gelatinizagdo. No entanto, na literatura, ainda
sdo escassos os estudos que avaliam, de forma aprofundada,
qual a melhor relagdo amido/NaOH nos processos de
gelatinizacdo [8,14,15]. Ainda além, os estudos existentes
focam principalmente no amido de milho, principal depressor
empregado na industria mineral brasileira [16]. Em razdo
do consumo elevado e do custo deste reagente, pesquisas
estdo sendo desenvolvidas acerca da utilizagao de reagentes
alternativos para serem empregados como depressores [17].
Amidos/farinhas provenientes do arroz [18], batata [19],
inhame [20], mandioca [21], cana-de-agtcar [22], sorgo [23]
e milheto [24] ja foram testados como possiveis substitutos
ao milho.

Assim sendo, os objetivos desta pesquisa foram
determinar a quantidade minima de NaOH necessaria para a
completa gelatiniza¢do das farinhas de milho (FB), sorgo (FS)
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e milheto (FM) bem como das misturas binaria (FBFS, FBFM
¢ FSFM) e ternaria (FBFSFM); verificar se a gelatinizagao
foi efetiva com a quantidade de NaOH utilizada, através de
ensaios de microscopia 6tica com luz polarizada e, por fim,
realizar ensaios de flotagdo em bancada com os reagentes
gelatinizados e comparar o desempenho dos mesmos com
o amido de milho empregado industrialmente.

2 Materiais e métodos

Os graos de sorgo granifero (Sorghum bicolor (L.)
Moench) (1G100 Dow Agrosciences) e o milheto pérola
(Pennisetum glaucum (L.) R. Br.) (ADR 300), doados pela
empresa Agroceres, foram coletados proximo ao municipio
de Ipameri/GO. O preparo das farinhas a partir dos graos
seguiu as etapas propostas por Silva et al. [25].

A adicao de NaOH as farinhas puras e suas respectivas
misturas foi feita de forma individual, para determinar o volume
exato de solugdo necessario para a completa gelatinizagao
dos depressores empregados. Esta etapa seguiu a metodologia
adaptada proposta por Silva et al. [26], alterando a massa
dos depressores para 2,5 g, a aliquota de solu¢cdo de NaOH
10% (p/v) para 0,5 mL ¢ o tempo para adigdo de cada
aliquota de soda a cada 30 segundos. As relagdes farinha/
NaOH para as farinhas foram comparadas com a relagédo
amido/NaOH utilizada para gelatinizar o amido de milho
empregado industrialmente.

A analise via microscopia optica da solugdo contendo
a farinha previamente a titulagdo de NaOH foi realizada
com o objetivo de visualizar as cruzes de Malta presentes
em cada uma delas. Apds a titulagdo com a solucdo de
NaOH, uma nova etapa de microscopia foi conduzida
para avaliar o rompimento das cruzes de Malta observadas
antes da titulagdo. Para ambas as operacdes foi utilizado
um microscopio Bresser Biolux NV - Technic Professional
Microscope. Cada uma das amostras foi disposta em uma
lamina para microscopia de vidro lapidado. Em seguida,
foram feitas as observagdes e realizadas as micrografias
com aumento de 10 vezes.

A amostra utilizada e a 4gua de processo foram
provenientes da Niobras, empresa responsavel pelo
processamento do minério de nidbio na cidade de Catalao,
situada em Goids. A coleta do material foi realizada no
underflow de uma bateria de hidrociclones, que antecede a
alimentagdo da etapa da flotag@o de carbonatos do circuito Boa
Vista Fresh Rock (BVFR). A Niobras também caracterizou
as amostras da alimentagdo, dos concentrados ¢ dos rejeitos
utilizando-se a fluorescéncia de raios-X (espectofotometro
PanAlytical, Axiox, DY 0781).

Os testes de flotagdo em etapa rougher foram realizados
em célula mecanica de bancada tipo Denver, em uma cuba de
2,0 L, em triplicata. Os pardmetros operacionais dos testes,
bem como o preparo dos reagentes coletor (Lioflot 502-A),
depressor (Stargill™ 6172) e regulador de pH (NaOH 10%
(p/v)), utilizados industrialmente, seguiram os pardmetros

2/9



Determinagao da relagdo farinha/NaOH na gelatinizagdo de depressores a luz da microscopia Optica e a sua influéncia nos testes de flotagdo mineral

operacionais adotados pela empresa (Tabela 1) e foram
detalhados por Silva [27]. As farinhas e suas respectivas
misturas foram gelatinizadas conforme metodologia proposta
por Silva [28]. O volume do depressor utilizado foi padronizado
para cada teste, pois o sorgo e o milheto possuem viscosidade
final superiores ao milho. Essa adaptacdo metodolégica foi
considerada tendo em vista a necessidade operacional das
bombas dosadoras usadas para a adigdo do depressor ao
condicionamento da usina [28]. As recupera¢des metalurgicas
de Nb,O, obtidas com o uso das farinhas € suas misturas
para a etapa rougher foram comparadas com os resultados
obtidos para o amido de milho utilizado industrialmente.

3 Resultados e discussao

A Figura 1 apresenta os valores médios de dosagem
ideal de NaOH para a gelatinizagdo de cada uma das farinhas
puras e das misturas utilizadas, bem como o valor de pH
onde ocorreu o ponto de virada para cada um dos depressores
avaliados. Dentre as farinhas analisadas, a FS teve um maior
gasto de NaOH (9,5 mL) em pH 13,96 + 0,03. As farinhas
FM e FB, por sua vez, tiveram um gasto equivalente de
NaOH (9,0 mL) nos pH 13,99 + 0,02 e 14,04 + 0,01,
respectivamente. No que tange as misturas, a FSFM careceu
do maior valor de NaOH (9,0 mL), quantidade semelhante
as FM e FS, porém a virada da solugdo ocorrendo em um pH
inferior (13,93 £ 0,02). A mistura binaria FBFS gastou, em
média, 8,75+ 0,30 mL de NaOH para gelatinizar, sendo que
o ponto de virada ocorreu em pH 13,97 £ 0,02. As misturas
FBFM ¢ FBFSFM consumiram a mesma dosagem de NaOH
(8,5 mL de NaOH) nos pH 13,94 + 0,01 ¢ 13,85 = 0,05,
respectivamente. A determinac¢ao do consumo ideal de NaOH
a ser empregado na solugdo de farinha e agua ¢é essencial,
pois quando este valor € conhecido, uma gelatinizagdo efetiva
pode ser realizada, evitando-se, assim, um desperdicio de
reagentes. E vélido ressaltar que os valores de pHs foram
obtidos naturalmente apos a adi¢ao do reagente e nao foram
ajustados posteriormente.

Embora os resultados sejam aparentemente similares
tanto para o consumo de NaOH quanto para o pH no ponto
de virada, as Figuras 2 e 3 mostram que existe diferenga
significativa entre os depressores empregados para as duas
varidveis analisadas, respectivamente. Do ponto de vista de
consumo médio de NaOH, a FS foi o iinico depressor que
apresentou diferenca significativa quando comparada aos

Tabela 1. Condigdes operacionais dos testes de flotagdo em bancada

demais reagentes puros e suas respectivas misturas (p<0,05).
Os depressores puros (FB ¢ FM) ¢ a mistura binaria FSFM
nao apresentaram diferenca significativa no consumo de
NaOH (p>0,05). A mistura ternaria FBFSFM néo apresentou
diferenca significativa quando comparado as misturas FBFS
e FBFM (p>0,05). No que tange ao pH médio, a mistura
ternaria FBFSFM foi o depressor que apresentou diferenga
significativa quando comparado aos demais reagentes puros
e suas respectivas misturas binarias (p<0,05).

A Tabela 2 mostra a relagdo farinha/NaOH gasta para
cada um dos depressores utilizados, em comparag@o com a
relagao amido/NaOH do depressor empregado industrialmente.
Os valores encontrados para a dosagem de NaOH necessaria
para a gelatinizagdo das farinhas e suas respectivas misturas
foram inferiores (entre 8,5 mL e 9,0 mL), mas proximos aos
valores observados nos trabalhos de Silva [28] e Sousa [6],
para o sorgo e o milheto, respectivamente. Para o amido
de milho, Souza e Magalhédes [15] encontraram a melhor
relacdo de amido/NaOH como sendo de 4:1.

A microscopia Optica com luz polarizada teve como
principal intuito analisar se a gelatiniza¢do proposta foi
efetiva, levando em conta o rompimento das cruzes de
Malta. Denardin e Silva [29] mencionam que, ao serem
submetidos a gelatinizacdo, os granulos de amido sofrem a
perda da birrefringéncia.

Para todos os casos analisados, comprovou-se o
rompimento e, consequentemente, desaparecimento das
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Figura 1. Dosagem de NaOH para a gelatinizagdo dos depressores e
os valores de pH correspondentes no ponto de virada.

Parametro Valor Parametro Valor

% solidos no condicionamento 55 Dosagem do coletor (g/t) 100
% solidos na flotag@o 42 Concentracao do coletor (%) 5
Velocidade do impelidor condicionamento (rpm) 1400 Tempo de flotagao (min) 2
Velocidade do impelidor flotagao (rpm) 1300 pH condicionamento 11

Vazao de ar (L/min) 4,0 pH flotacao 10,3
Volume de depressor adicionado (mL) 7,2 Tempo condicionamento coletor (min) 3
Dosagem amido de milho (g/t) 800 Tempo condicionamento depressor (min) 7
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Fator N Média Agrupamento
FS 3 950 A
FSFM 3 9,00 B it
FM 3 9,00 B el
FB 3 9,00 B iy
FBFS 3 8.67 C i
FBFSFM 3 8,50 C i
FBFM 3 8,50 C i
FBFM - FM
FSFM - FM
FBFSFM - FM-|
FBFM - FBFS
FSFM - FBF5-
FBFSFM - FBFS

FSFM - FBFM
FBFSFM - FBFM-
FBFSFM - FSFM

-15

ICs Simulténeos de 95% de Tukey
Diferenga de Médias para FB; FS; ...

-10 -05 0.0 05 10

Se um intervalo ndo contiver o zero, as médics correspondentes serdo significativamente

diferentes.

Figura 2. Teste Tukey para comparar a diferenga existente entre os depressores utilizados quanto ao consumo de NaOH.

Fator N  Média Agrupamento
FB 3 14,0367 A
FM 3 13,9933 A B Bt
FBFS 3 139733 A B b
FS 3 13,9600 B CERE
FBFM 3 13,9400 B e
FSFM 3 13,9333 B T ]
FBFSFM - FS
FBFSFM 3 13,8467 C e
FBFM - FM-
FSFM-FM |
FBFSFM - FM -
FBFM - FBFS
i
B by
FBFSFM - FSFM |

-03

Se um intervalo néo contiver © zero, as médias corresp

diferentes.

ICs Simultaneos de 95% de Tukey
Diferenga de Médias para FB; FS; ...

L ]

-02 -01 0,0 01

serdo significativamente

Figura 3. Teste Tukey para comparar a diferenga existente entre os depressores utilizados quanto ao pH no ponto de virada.

Tabela 2. Relagdo ideais de farinha e amido/NaOH para a gelatinizacdo dos depressores

Tipo de depressor FB FM FS

FBFS

FBFM FSFM FBFSFM Stargill™ 6172

Relagio 2,78/1 2,78/1 2,63/1

2,94/1

2,94/1 2,78/1 2,94/1 2,17/1

Cruzes de Malta (Figura 4h), assegurando um é&xito na
operagdo a partir das dosagens determinadas no item 3.1.
De maneira analoga, esse comportamento também se repetiu
para as misturas empregadas (Figura 4). Para Sousa [30]
“atitulagdo com NaOH na complexa solugdo amido/NaOH
mostrou-se uma ferramenta interessante para analise do
ponto de gelatinizagdo”. Souza e Magalhaes [15] afirmam
que a presenca de granulos ndo rompidos ou inchados varia
de acordo com a relag@o entre amido/NaOH e tempo de
reagdo. A gelatinizagdo quando mal executada compromete
a eficiéncia do depressor, uma vez que existe a necessidade

Tecnol Metal Mater Min. 2022;19:e2734

da quebra das estruturas cristalinas e abertura das cadeias
para que a interagao com os minerais aconteca. No geral, a
dissolugdo/gelatinizagdo dos granulos de amido ¢ complicada
e ¢ afetada por varios fatores [31].

As Figuras 5 e 6 apresentam as recuperagdes massica
e metalurgica em fun¢do do teor para as farinhas puras e
suas misturas para CaO e Nb,O,, respectivamente. A flotagdo
reversa de nidbio ¢ feita com vistas a remover os carbonatos
e outros minerais portadores de calcio e, por esse motivo,
o artigo foca no presente elemento e no Nb,O.. As analises
referentes ao CaO sdo para o flotado e para o Nb,O, sdo
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(a) FB (b) FS

(d) FBES

(e) FBFM

Escala 0.50mm
—_—

(¢) FBFSFM

Figura 4. Solugdes das farinhas puras e misturas (a,b,c,d,e,f,g) previamente a gelatinizagao e (h) pos gelatinizagao vistas sobre microscopia
optica com luz polarizada.

para o afundado. Dentre os reagentes alternativos propostos,  altos de CaO (34,11 + 1,80%), 2,61% e 3,49% maiores em
o FB foi o depressor que produziu os teores médios mais  relagdo a FS e FM, respectivamente (Figura 5a). Quando
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comparado as misturas, o teor médio de CaO para o FB
foi superior em no maximo 9% (Figuras 5a e 5b). Para a
recuperacdo massica, o desempenho das misturas binarias
e ternarias foi mais satisfatorio do que as farinhas puras,
sendo o FBFS a op¢ao que apresentou a maior recuperagao
massica (média de 51,68 +0,54%) (Figura 5b). De maneira
analoga a analise anterior, o FBFS foi a alternativa que
apresentou a maior recuperagdo metalirgica (média de
80,23 + 1,13%) (Figura 5b).

A anélise do Nb,O, evidenciou que a FS foi o depressor
que obteve maior recuperagdo metalurgica média (80,75 +
4,10%), seguido pela FM (77,25 +4,16%) e pelo FB (75,03 =
1,36%) (Figura 6a). Do ponto de vista estatistico, ao realizar o
teste t de Student para as médias de recuperagdo metalurgica
de Nb,O, para a FS e para 0 amido de milho Stargill™ 6172,
observou-se que os valores foram estatisticamente iguais
para um intervalo de confianga de 95% (p>0.05). Isso, por
sua vez, demonstra a eficacia do processo de gelatinizagdo
executado, pois a farinha de sorgo conseguiu deprimir o
pirocloro tdo bem quanto o amido tradicionalmente utilizado
industrialmente. Além disso, a anélise do teor de Nb,O, no
afundado corrobora a superioridade da FS (médiade 1,72 +
0,05%) como reagente depressor, produzindo um afundado
com teor de Nb,O, de 3,8% e 2,3% maior em relacdo as
farinhas puras FB (média de 1,65 + 0,05%) e FM (média de
1,68 +0,02%), respectivamente (Figura 6a). Esse destaque se
mantém quando comparado as misturas binarias e ternarias
(Figura 6b), com valor de teor de Nb,O, maior em ate 7,3%.
Quando comparado com o reagente tradicionalmente utilizado
(amido de milho), a superioridade desse parametro ¢ de
30,3% (média de 1,32 + 0,02) (Figura 6a).

A superioridade do sorgo em relagdo as demais
fontes botanicas na produgao de um reagente depressor a ser
utilizado no processo de flotagao mineral pode ser explicada
em func¢do do alto teor de amilopectina presente nesse grao.
Franco et al. [32] afirmam que a eficiéncia do depressor esta
diretamente ligada a quantidade de amilopectina presente no
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