ROBISNEA ADRIANA RIBEIRO

EXTRACAO DE UM BIOPOLIMERO A PARTIR DE RESIDUO
AGROINDUSTRIAL PARA A FLOTACAO DO MINERIO DE FERRO

Dissertagdo apresentada a Universidade Federal de
Vigosa, como parte das exigéncias do Programa de
P6s-Graduagdo do Mestrado Profissional em
Tecnologia de Celulose e Papel para obtencdo do
titulo de Magister Scientiae.

VICOSA
MINAS GERAIS - BRASIL
2015



16/09/2019 FichaCatalografica :: Fichacatalografica

Ficha catalografica preparada pela Biblioteca Central da Universidade Federal de
Vicosa - Cimpus Vicosa

T

Ribeiro, Robisnéa Adriana, 1986-
R484e Extracdo de um biopolimero a partir de residuo agroindustrial para
2015 a flotagdo do minério de ferro / Robisnéa Adriana Ribeiro. - Vigosa,

MG, 2015.
v, 52f. : il. (algumas color.) ; 29 cm.

Inclui apéndice.

Orientador : Jorge Luiz Colodette.

Dissertagao (mestrado) - Universidade Federal de Vigosa.
Referéncias bibliograficas: £.47-50.

1. Biopolimeros - Extrac@o. 2. Residuos agricolas. 3. Minério de
ferro. 4. Flotagdo. I. Universidade Federal de Vigosa. Departamento de
Engenharia Florestal. Programa de Pos-graduacdo em Tecnologia de
Celulose e Papel. II. Titulo.

CDD 22. ed. 547.8

https://www3.dti.ufv.br/bbt/ficha/cadastrarficha/visualizar/201505190813059915 2/3



ROBISNEA ADRIANA RIBEIRO

EXTRACAO DE UM BIOPOLIMERO A PARTIR DE RESIDUO
AGROINDUSTRIAL PARA A FLOTACAO DO MINERIO DE FERRO

Dissertagdo apresentada a Universidade Federal de
Vigosa, como parte das exigéncias do Programa de
P6s-Graduagdo do Mestrado Profissional em
Tecnologia de Celulose e Papel para obten¢do do
titulo de Magister Scientiae.

APROVADA: 25 de Fevereiro de 2015

Carolina Marangon Jardim Marcelo Moreira da Costa
(Coorientadora)

Jorge Luiz Colodette
(Orientador)



AGRADECIMENTOS

A Deus, por iluminar o meu caminho e minhas escolhas.

A Universidade Federal de Vigosa e ao Departamento de Quimica e Engenharia Florestal pela
excelente qualidade de ensino prestado.

Aos meus pais, Joana e José, e irmdaos Robson e Ronney, pelo amor incondicional, exemplo,
incentivo e por sempre me apoiarem e acreditarem em mim.

Ao meu orientador, professor Dr. Jorge Luiz Colodette, pela oportunidade, pelo incentivo,
confianca, pela amizade e principalmente, pelos ensinamentos que muito contribuiram e
contribuirdo para o meu crescimento profissional.

Ao Dr. Marcelo Costa pelos ensinamentos, confianga e oportunidade.

A Carolina Marangon Jardim pelos ensinamentos e incentivo durante o desenvolvimento deste
trabalho.

Aos meus amigos Julia e Phillipe pelo carinho, apoio e constante presenca na execucao deste
trabalho.

As amigas, Janaina, Valéria, Fernanda, Marcelinha e lara pela amizade eterna, pelas sdbias
palavras nos momentos dificeis me motivando a seguir sempre em frente.

Ao Fernando Gomes pela amizade, conselhos, pela boa vontade em ajudar a qualquer hora.

Aos funciondrios e amigos do Laboratério de Celulose e Papel pelo apoio e pela ajuda que muito

contribuiram no desenvolvimento deste trabalho.



SUMARIO

RESUMO....uuiiiiiinnicnnissnncssisssncsssssssssssssssssosssssssssssssssssssssssssssssssosssssssssssssssssossssssssssssssssssssssssssss v
ABSTRACT vV
1. INTRODUGAQ .cucennienninnsinncenssesssesssscssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssess 1
2. REVISAO BIBLIOGRAFICA ..ccuuuvvunnneernaneseassessssssessssssesssssssssassssssssssassassssssssssssssssssssssssssssss 3
2.1. BIORREFINARIA.......ceoiiiiiiiiiieiteeiie ettt sttt ettt sttt e s s en e sae e s neesaneeneesanesanees 3
2.2. RESIDUOS AGROINDUSTRIALIS .....uerutiruietinitenteetenitentteseestesseesesieesseensesssesueensesssesseensesssenseenne 4
2.3. MINERIO DE FERRO .....ottittiiiiitieiieitesitett ettt ettt et sae et sttt sttt sate st be e sae e 6
2.4, PRINCIPIOS DA FLOTACAO .....uuvvieeeeireeeeeeieeeeeeeiaeeeeeeeaeeeeeeiseeeseeeseeeeeenssssseeeessseeeennseeeesnsrreeeas 9
2.4 1. COLBLOTES. ..utieuiieeeiieeeite et et e ettt e ettt e st e e st e e s bt e e sabeeesabeeeabeesnsbeesnsseesssaeesnseeesnseeenns 10
2.4.1.1. Coletores CatiONICOS ... cccuvierrreeriieeriieesieeesieeesteeesateeesereesssaeessseessreesseeesseesnnses 11
2.4.1.2. ESPUIMANTES ......eeiiiieiiieeiiieeeite ettt e eite et e et e e site e e sabe e e it e e sbteesabbeesabeeesabeeesaseeenanee 12

2.4.2. DEPIESSOIES ...eenuviieiiieiiiteeiite ettt e ettt e sttt e ettt e ettt e s bt e e eabeeeeabeeeeabeeesteeebbeesabaeesabeeesaneeenns 12

2.5. Desempenho da FIOtACAO ........coiuiiiiiiiiiiiieiteeet ettt 13

3. MATERIAL E METODOS ..o cvureummeemsesernsssesssssesssesssssssssssesssssssssesssssessssssssssasssssssssssssssnss 14
3.1 IMIATERIAL ...ttt sttt ettt sttt et st sa e e b e e sasesaeesn e e s e sbeeanesanens 14
3.2  MIETODO ...ttt ettt ettt st ettt a e s bt bt ettt et na b nae s 14
3.2.1. Caracterizacdo do residuo agroindustrial ............cccceeeviiiieriieeniiieeriee e 14
3.2.2. Caracterizaco de minério de feITO .........cocvuiiriiiiriiiieiiie et 15
3.2.3. Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR) ........cccceeeiiiiiiiiiniieiniieenieens 15
3.2.4. Produg@o e Caracterizacdo da XIMC .......ccccoeiiiiiiiiiiiiiiiieieceerecreeee e 19
3.2.5. Avaliag@0 de flotaCA0 .......eeruiiiiiiiiiiiieec e e 20

4. RESULTADOS E DISCUSSAO 21
4.2. DELINEAMENTO EXPERIMENTAL .....ctttttteitteeeiteentteenieeesiteeenaseesnaseessseesnsaeesasaeesseessaneesnanes 22
4.2.1. Rendimento - Y| varidvel dependente. ...........ceccveveriieeniieeriieeieeeieeeiree e evee e 25
4.2.2. Conteddo de Ferro no concentrado do minério — Varidvel dependente Y,.................. 27
4.2.3. Conteddo de ferro no rejeito — varidvel dependente Y3 ......cccoeoveeevieeenieencieeninieennnen. 28
4.2.4. Conteddo de silica no concentrado do minério de ferro — varidvel dependente Yy .....30
4.2.5. Conteudo de silica no rejeito — varidvel dependente Ys......ocoeveerieeieeniennieenicenneenne 32
4.1.6. Recuperacdo de ferro — variavel dependente Ye ......ccceceeveerierieeniieeieenienieenieeieene 32
4.2.77. Recuperacdo madssica — varidvel dependente Y7 .......ccocceeveeriieriienieeneenienieenieeneee 33
4.2.8. Perda de ferro — variavel dependente Yg......cocceveueriiieriiiniienienieeniecieene e 35

4.3. ESTUDO DA CARACTERIZACAO QUIMICA DO RESIDUO AGROINDUSTRIAL E DA XMC .......... 38
4.3.1. Caracterizacao do Residuo Agroindustrial............cccceeevveieiiieeniieeniieeieeeee e 38
4.3.2. Caracterizacao quimica da XIMC ........cccciiiiiiiiiiiiieiiie et 40

5. CONCLUSAO . cc.uccuiunrennsinssenssssssessssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssess 46
6. REFERENCIAS 47




RESUMO

RIBEIRO, Robisnéa Adriana, M. Sc., Universidade Federal de Vicosa, fevereiro de 2015.
Extracao de um biopolimero a partir de residuo agroindustrial para a flotacio do minério
de ferro. Orientador: Jorge Luiz Colodette. Coorientadores: Carolina Marangon Jardim e Adair
José Regazzi.

Pelotas de minério de ferro € a matéria-prima utilizada pelas industrias de ferro e aco; para esta
aplicacdo uma etapa de flotacdo € usada para aumentar o teor de ferro no minério, antes da
aglomeracdo. O amido tem sido o agente depressor mais utilizado pelas industrias de mineracao
para separacdo seletiva dos minerais por flotagdo. No entanto, o amido € também uma matéria-
prima com outras aplicagdes industriais, tal como a industria de alimentos; sua disponibilidade e
preco sao diretamente dependentes das tendéncias de mercado. Desta forma, este estudo teve
como objetivo desenvolver um biopolimero sintético, chamado XMC, para aplica¢do na industria
de mineracdo usando residuos lignoceluldsicos como matéria-prima. As principais conclusdes
deste estudo foram: (1) foi possivel obter um biopolimero (XMC) para aplicagc@o na flotagcdo de
minério de ferro; (2) foi obtido XMC com 60% de conteido de hemiceluloses; (3) as condi¢des
ideais para a extracdo da XMC a partir do residuo lignoceluldsico, que atingiu a maior
concentracdo de ferro no de minério (68,78%), foram: pH 10, tempo de retencdo de 9 horas,
temperatura de 72,5 °C, e 1,5 kg/t H,O,; e (4), tanto quanto maior o teor de hemiceluloses na

XMC, maior a eficiéncia da flotacdo de minério de ferro.



ABSTRACT

RIBEIRO, Robisnéa Adriana, M. Sc., Universidade Federal de Vigosa, february, 2015.
Biopolymer extraction from agroindustrial waste for flotation of iron ore. Advisor: Jorge
Luiz Colodette. Co-advisers: Carolina Marangon Jardim and Adair José Regazzi.

Iron ore pellets are a raw material used by the iron and steel industries; in these applications a
flotation step has been used for increasing the iron content in the ore, before agglomeration.
Starch has been the most depressing used by mining industries in the selective separation of
minerals by flotation. However, starch it is also a raw material in other industrial applications
such as the food industry, and its availability and price are directly dependent of the market
tendencies. In this way, this study aimed to develop a synthetic biopolymer, called XMC, for
application in the mining industry by using lignocellulosic waste as a raw material. The main
findings of this study were: (1) it was possible to obtain a biopolymer (XMC) for application in
the iron ore flotation; (2) it was obtained XMC with 60% of hemiceluloses content; (3) the ideal
conditions for XMC extraction from the lignocellulosic waste, which reached the higher iron in
the ore concentrate (68.78%), were: pH 10, time retention of 9 hours, temperature of 72.5 °C,
and 1.5 kg/t H,O,; and (4) as much as higher the hemiceluloses content in the XMC, higher

efficiency of the iron ore flotation.



1. INTRODUCAO

O termo minério de ferro atende a variados significados, que por sua vez, podem
extrapolar seu sentido econdomico (Morris, 1985). Contudo, este deve ser preponderante na
defini¢do de um minério, que corresponde a toda rocha constituida de um mineral ou, mais
comumente, um agregado de minerais a partir do qual a exploragdo comercial de um metal
(ou metais) seja possivel (Luz e Lins, 2004; Evans, 1987).

Os principais minerais que contém ferro sdo, a hematita [a-(Fe,O3)], magnetita
(Fes;0y4), goethita [a-(FeOOH)], siderita (FeCOs3), pirita (FeS,) e a ilmenita (FeTiO3). Devido
as elevadas propor¢oes de ferro encontradas em alguns destes minerais, o minério de ferro € a
matéria prima fundamental para produgdo de acgo e ferro fundido. Entretanto, contém também
impurezas, como silica, alumina, dlcalis e compostos de enxofre e fésforo (DeVaney, 1985;
Alecrim, 1982).

Atualmente, o Brasil € o segundo maior produtor de minério de ferro, conforme o U.
S. Geological Survey e a UNCTAD (Conferencia das Nagdes Unidas para Comércio e
Desenvolvimento). Porém, a VALE, individualmente, ¢ a maior produtora mundial da
commodity; sua producdo estd distribuida em trés sistemas: Norte (Pard), Sudeste (Minas
Gerais) e Centro-Oeste (Mato Grosso do Sul). Além do Brasil, Australia também é um grande
produtor de minério de ferro, juntos respondem por cerca de 60% da producao mundial, fatia
que deve aumentar nos proximos anos (BNDES, 2014).

Para atender a esse crescimento a industria de mineracdo investe tanto em nova
capacidade de producdo quanto em tratamentos para melhorar a qualidade do concentrado do
minério de ferro (magnetita/hematita) (Tavares, 2009). O tratamento do minério tem sido uma
etapa muito utilizada pelas mineradoras devido ao baixo teor de ferro encontrado em algumas
minas. De modo geral, esse tratamento pode ser subdividido nas seguintes etapas: Preparacao,

Concentracdo e Desaguamento; como mostra a Figura 1.
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Figura 1. Fluxograma tipico de processamento mineral (Tavares, 2009)

A concentracgdo € a etapa fundamental do tratamento do minério, sendo o método mais
utilizado a flotacdo catidnica reversa. Trata-se de um método eficiente para remover as
impurezas e atender as principais especificagdes desejadas para o produto. Seu principal
objetivo é aumentar o teor de ferro e minimizar os teores de SiO, e Al,O3 no concentrado da
flotacdo (minerais de rejeito) (Sampaio et al., 2001). Segundo Rabockai (1979), a flotacao
consiste em fazer flutuar sobre uma fase liquida um material de natureza hidrofébica,
enquanto que o material de natureza hidrofilica se deposita no fundo do recipiente.

Existe a necessidade da utilizagdo de um composto, denominado coletor, na prética de
flotacdo, pois a maioria das espécies minerais é hidrofilica (Tavares, 2009). O papel do
coletor € transformar estas particulas em espécies hidrofébicas para ocorrer separacdo da
hematita de suas impurezas. Além dos coletores, sdo também necessdrios os depressores,
compostos que melhoram a interag@o entre a superficie do mineral e moléculas de dgua, além
de evitar a adsor¢do do coletor sobre o mesmo.

Os coletores mais comumente utilizados na flotacdo catidnica sdo as aminas
catiOnicas, enquanto que os depressores mais utilizados sdo polissacarideos, principalmente o

amido de milho.



Existem parametros de avaliagdo da flotacdo que devem ser analisados para
especificar a qualidade do minério de ferro, estes parametros sdo: RM (recuperacdo maéssica),
RFe (recuperacao metdlica de ferro), perda de ferro, teor de ferro e teor de impurezas no
concentrado. Estes parametros sio influenciados pelo tipo de depressor, pela carga aplicada e
pela interacdo destes dois fatores.

A preocupagdo da industria de mineracdo com baixos teores de ferro encontrados no
concentrado levam, cada vez mais, a necessidade de estudos capazes de melhorar esse
cendrio. Uma das alternativas para melhorar a recuperacao de ferro no processo de flotacao é
aumento da seletividade do processo através da aplicacdo de depressores mais apropriados.
Vérios polimeros, em substituicio ao amido, véem sendo estudados e empregados com
sucesso na flotacdo de outros bens minerais, incluindo: a goma de guar, taninos, e
carboximetilcelulose (CMC). Além disso, compostos lignossulfonato e poliacrilamida foram
recentemente testado sem sucesso devido aos aspectos de seletividade no processo de flotacdo
(Monte e Peres, 2002; Santos, 2006; Turrer e Aput Parks, 1965; Kawatra, 2012).

Neste sentido, uma alternativa surge a partir da investigacdo de um biopolimero
(XMC) extraido de um residuo agroindustrial lignoceluldsico para atuar como agente
depressor na flotagdo do minério de ferro. O residuo agroindustrial apresenta como uma
alternativa vidvel, reduzindo custos para disposicdo dos rejeitos e ainda gerando um material
com um maior valor agregado. Cerca de 60% do peso total dos residuos sélidos urbanos
gerados no mundo sdo representados por materiais provenientes de residuos agroindustriais,
como por exemplo, papel, papeldo, madeira, folhas, galhos de arvores, e uma vasta gama de
residuos agricolas.

Dessa maneira, o objetivo deste trabalho € otimizar, a partir de um Delineamento
Composto Central Rotacional (DCCR), as condi¢Oes de extracdo de um biopolimero (XMC),
isolado a partir de um residuo agroindustrial. A XMC serd usada como depressor na flotagao
catidonica reversa do minério de ferro, substituindo o amido, em mineradoras onde o teor de

ferro € baixo no concentrado.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Biorrefinaria

O conceito de biorrefinaria descreve um complexo altamente integrado que incorpora

processos individuais, que sinergicamente convertem fontes de biomassa em energia,
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biocombustiveis e produtos quimicos de valor agregado, minimizando assim, a geracdo de
residuos e valorizando a utilizagdo dos multiprodutos gerados (Sacramento-Rivero 2010;
NREL 2013; Santos 2013).

Ao longo da histéria, tem havido muitos exemplos de processos concebidos para
converter uma determinada matéria-prima em indimeros produtos "refinados" ao fazer uso
eficiente do recurso. Estas industrias produzem combustivel como produto principal e, em
ambos os casos, o custo da matéria-prima representa maior parte (de 60 a 70 por cento) do
valor total do produto. Por causa disso, elas representam exemplos uteis para o
desenvolvimento de biorrefinaria, uma aplicagdo muito esperada do conceito de refinaria que
consiste em uma instalacdo de processamento que produz produtos multiplos a partir de
matérias-primas celuldsicas (Lynd, et al., 2005).

Uma das caracteristicas das biorrefinarias estd relacionada com o fato da biomassa
vegetal ser constituida por diversas fracdes, de composicdo quimica variada, o que leva a
importantes desafios em termos de pré-tratamentos, de modo a permitir a sua utilizacdo de
forma eficiente.

As industrias de biorrefinaria possuem futuro promissor, j4 que muitas sdao as
disponibilidades dos insumos biol6gicos como matéria prima e a tendéncia € transformar estes
insumos, de baixo valor, em produtos de alto valor agregado, como: biocombustiveis (etanol,
metanol, etc.); bioenergia (vapor, energia elétrica etc.); produtos quimicos (4cido acético,
amido, xilitol, etc); entre outros materiais (biopolimeros: XMC, produtos s6lidos de bambu,
etc.) (NREL, 2013; Santos, 2013).

Em particular, a XMC ¢ classificada com um biopolimero extraida de um residuo
agroindustrial. Esta fibra é um residuo agroindustrial abundantemente disponivel. Dessa
forma, este trabalho vem a contribuir para a melhoria das condi¢des ambientais por meio da
reducdo dos residuos agroindustriais, bem como proporcionar a formacdo de uma linha de
pesquisa com propdsito de captar e disseminar informagdes técnicas e tecnoldgicas,

agregando maior valor destes subprodutos.

2.2. Residuos Agroindustriais

O grande objetivo dos ultimos anos vem sendo em relagdo a minimizacdo ou

reaproveitamento de residuos sélidos gerados nos diferentes processos industriais (NREL,

2004; Rosa et al., 2011).



O materiais agroindustriais, residuos urbanos e madeiras de angiospermas e
gimnospermas sdo provenientes das matérias-primas lignoceluldsicas. Estas sdo as fontes
renovdveis mais abundantemente encontradas na natureza, contendo grande quantidade de
compostos como celulose, hemicelulose, pectina e outros (Fernando et al., 2006; Silva 2010).
As fracOes majoritarias sdo responsdveis por 97-99% de toda massa seca dos materiais.

Internamente, as fibrilas da fracdo celuldsica, um polissacarideo composto por glicose,
encontram-se dispostas como espirais, de forma a conferir forca e flexibilidade ao material
(Hearle, 1963).

A hemicelulose, atua como um elo quimico entre a celulose e a lignina, apresentando
natureza heteropolissacaridica ramificada, formada, principalmente, por blocos de construcao
de pentoses (xilose, raminose e arabinose), hexoses (glicose, manose e galactose), acidos
urdnicos (acidos 4-O-metilglucurdnico e galacturdnico) e radicais acetila (Girio et al., 2010).

A lignina € um polimero aromdtico heterogéneo formado por ligacdes éter
biologicamente estdveis, cuja fun¢do é aumentar a resisténcia da estrutura a ataques quimicos
€ enzimaticos.

Porém, para que os materiais lignocelulosicos possam ser utilizados como materia
prima para producdo de subprodutos € necessdrio que seus componentes sejam separados.
Nesta separacdo € fundamental a etapa de pré tratamento, que visa desorganizar o complexo
celulésico. Estes processos podem ser térmicos, quimicos, fisicos, biolégicos ou um conjunto
destes, o que dependerd do grau de separacdo requerido e o fim de que se destina o processo
(Ramos, 2000).

Devido a grande biodiversidade existente em seu territério, o Brasil possui uma
enorme variedade de residuos agricolas e agroindustriais cujo bioprocessamento € de grande
interesse econdmico. Como exemplo tem-se os residuos provenientes de industrias de papel e
celulose, serrarias, usinas de agucar e dlcool e de unidades de producdo agicola (Ramos,
2000).

O residuos provenientes da industria de alimentos sdo fontes de matéria organica,
servem como fonte de proteinas, enzimas e Oleos essenciais, passiveis de recuperagdo e
aproveitamento. Alguns exemplos destes residuos sdo: casca, caroco, sabugo e outros. A

baixo sdo citados alguns exemplos de residuos agroindustriais:

e Arroz: farelo desengordurado. Resulta da extragdo de 6leo para consumo humano. O

rendimento pode ser estimado em 6,72% sobre o peso do produto com casca, a partir de
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dados de ou em 86% sobre o peso do farelo de arroz. O farelo desengordurado pode ser
utilizado em alimenta¢@o de animais.

e  Milho: farelo (producao de fubd). A proporcao sobre o peso dos graos é de 11,6% de
farelo, quando se trata de fubd comum e de 30% de farelo para fubd sem especificacao
(provavelmente, fuba mimoso),

e Cana-de-acicar: bagaco. Residuo do esmagamento da cana para extragao de caldo
visando a produg@o de actcar ou de dlcool, o bagaco representa 30% do peso dessa
matéria-prima. Para Santana & Souza (1984), o rendimento do bagaco varia entre 18% e
28%. O bagaco contém alto teor de lignina, Cruz (1983). Seu aproveitamento como
alimento para ruminantes tem sido analisado apds ser submetido a diversos tratamentos
(fermentacdo, vapor, agentes quimicos, ensilagem, desidratacdo, peletizacio e
peneiramento), Santana & Souza (1984). Algumas usinas paulistas t€m testado seu uso na
alimentacdo de bovinos, apds cozimento sob pressdo (hidrélise), em combinacdo com
levedura excedente do processo de fermentacdo (fornecedora de proteina) e com melaco
(energético). Os resultados s@o bons, ja havendo esquema de fornecimento a criadores, no
periodo de confinamento de bovinos. O coeficiente adotado no cédlculo é de 27% sobre o
peso da cana-de-agucar.

e Mandioca: residuo da producdo de dlcool. A utilizacdo das raizes de mandioca, na
producdo de 4lcool, foi uma alternativa avaliada quando da crise do petréleo e
posteriormente descartada por motivos econdmicos. Se adotada, ensejaria, segundo Araujo
Filho (1977), ap6s o cozimento a vapor das raizes, a geracdo de residuos sélidos, com
possibilidade de utilizacdo em ragdes. No preparo da matéria-prima, também, haveria
residuos na triagem do produto e na separacdo de parte da pelicula da raiz. Os rendimentos

nao foram fornecidos.

2.3. Minério de Ferro

Entre todos os metais, o ferro € o mais produzido e o que estd mais presente em nossas
vidas. Trata-se de um dos elementos mais abundantes da crosta terrestre, porém, dificilmente
serd encontrado em sua forma nativa; sdo encontrados, principalmente, na forma de minerais.
Contudo, dentre as formas minerais, somente os 6xidos apresentam grande concentracdo de

ferro (Walde, 1986; Cristie e Brathwaite, 1997).



Os principais minerais que cont€ém ferro sdo: hematita (Fe,O3), magnetita (Fe;O,),
goethita (FeO/OH) e siderita (FeCOs3) (Cristie,1997). Alguns dos minérios de ferro e seus

respectivos teores sao apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Minerais de ferro

Mineral Férmula Quimica Teor de ferro (%)
Magnetita Fe;04 72,4
Hematita Fe,03 69,9
Goethita Fe,05.H,O 62,9
Limonita 2Fe>05.3H,0 59,8
Ilmenita FeTiO; 36,8

Siderita FeCO3 48,2

Pirita FeS, 46,5

Pirrotita Fe.0S 61,0

Fonte: Carvalho, et al., 2012

Devido as elevadas proporcdes de ferro encontradas em alguns destes minerais, o
minério de ferro € a matéria prima fundamental para produgado de aco e ferro fundido; 98% do
minério produzido sdo utilizados para este fim, outras aplicagdes sdo as industrias de ferro-
ligas e cimento.

O minério de ferro brasileiro possui em sua composicdo, predominantemente oOs
minerais hematita e quartzo. O principal depdsito mineral de minério de ferro constituido por
estes minerais sao as formacdes ferriferas que, por esse motivo sdo denominadas itabiritos. Os
minérios de ferro brasileiros sdao de elevado teor, em especial a hematita no Para (60-67% Fe),
que devido ao alto teor de ferro ndo precisa passar por processo de concentragdo. No entanto,
os itabiritos (35-60% Fe), encontrados, predominantemente em Minas Gerais, apresentam o
problema da baixa qualidade e precisam passar pelo processo de flotacdo para atingir os
requisitos da industria siderdrgica.

Atualmente, a inddstria mineradora Brasileira ocupa posicdo de destaque no cendrio
mundial tanto em volume quanto em qualidade. Espera-se que em 2015, a expansdo da
producdo do minério de ferro no Brasil chegaréd a capacidade de 751 milhdes de toneladas ao
ano. Isso tornard o Brasil lider absoluto no mercado mundial, além de favorecer a

competitividade da mineragdo brasileira em termos de qualidade dos produtos (IBRAM,
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2013). Para acompanhar esse crescimento € necessdrio investir no beneficiamento do minério,
ja que, Minas Gerais € o principal estado produtor de minério (72,5%), além também de ser, o
estado, que apresenta minérios de baixo teor de ferro (DNPM, 2013; Smith e Salim, 2007). A
Tabela 2 apresenta os principais estados brasileiros dententores de reserva de minério de

ferro.

Tabela 2. Reservas Brasileiras de minério de ferro em 2013

Estados Brasileiros Reservas de minério de Ferro, % | Teor de ferro, %
Minas Gerais 72,5 46,3
Mato grosso do sul 13,1 55,3
Para 10,7 64,8

Fonte: DNPM, 2013

O beneficiamento do minério de ferro consiste das seguintes etapas: britagem,
peneiramento, lavagem, classificacdo, concentracio e pelotizacdo. A finalidade do
beficiamento é modificar a granulometria, a concentracdo das espécies minerais que se deseja
sem contudo alterar a identidade quimica ou as caracteristicas fisicas dos minerais.(Silva,
2004; DNPM, 2009). A granulometria do minério bruto apds o beneficiamento € classificadas
como granulados (acima de 6,3mm) e finos (sinterfeed — entre 0,15 e 6,3mm e pelletfeed —
abaixo de 0,15mm). Os granulados sao utilizados diretamente nos altos fornos. Os finos
passam por processos de aglomeracdo (sinterizac@o e pelotizac@o), para posteriormente serem

adicionados nos fornos de reducao (DNPM, 2009).

No ano de 2013, as principais empresas produtoras de minério de ferro foram: VALE
S/A (MG, MS e PA), Samarco Mineracao S/A (50,0% VALE) (MG), Companhia Sidertrgica
Nacional-CSN (MG), Mineracdo Usiminas (MG), Itaminas Comércio de Minérios (MG),
MMX Sudeste Mineracao (MG) e Anglo Ferrous Amapa Mineragdo (AP) que, juntas, foram
responsaveis por 89,9% da producdo. Por tipo de produto a producdo se dividiu em:
granulados (10,7%) e finos (89,3%), estes distribuidos em sinterfeed (64,2%) e pelletfeed
(25,1%). A pelotizagdo absorveu 59,3% da produgdo de minério do tipo pelletfeed (Brasileiro,
2013).



2.4. Principios da flotacao

A flotagdao é um método altamente versatil para separar fisicamente particulas sélidas;
€ baseado em diferencas nas caracteristicas de superficies entre as varias espécies presentes. O
método trata misturas heterogéneas de particulas suspensas em fase aquosa (polpas) nas quais
se introduz uma fase gasosa (normalmente bolhas de ar). Particulas aderidas as bolhas de ar
sdo transportadas para a superficie e removidas, enquanto que as outras particulas
permanecem completamente ligadas a fase aquosa (Nguyen e Schulze, 2004). A explicacao
para isso € simples e € compreendida com base na quimica das interfaces (L1, 1993).

A seletividade do processo de flotagdo se baseia no fato de que a superficie de
diferentes espécies minerais pode apresentar distintos graus de hidrofobicidade. Particulas
com alto grau de hidrofobicidade tendem a unir-se as bolhas de ar e flutuar sob a superficie,
conforme mostrado na Figura 2. Dessa forma, o mineral hidrofébicopode ser removido do
sistema. As particulas hidrofilicas terdo muito menos tendéncia em aderiras bolhas de ar, e

por isso vao permanecer em suspensdo (Whelan e Brown, 1956; Langsch 2012).
Particulas I
i i - hidrofébica \

Bolhas de
Figura 2. Ligacdo seletiva entre as bolhas de ar e as particulas hidrofébicas.

Particulas

ar hidrofilicas

Entretanto, a mera introdu¢do de um fluxo de ar ndo € suficiente para carrear as
particulas hidrofébicas. Faz-se necessaria a formacdo de uma espuma estavel, que é obtida
através da acdo de reagentes conhecidos como espumantes, 0s quais diminuem a tensdo
superficial na interface liquido/ar dentre outras caracteristicas (Araujo e Peres, 2006).

Outro agente quimico que se faz necessario no método de flotagdo sdo os coletores.
Particulas minerais podem ser naturalmente hidrofébicas, ou a hidrofobicidade pode ser
induzida por tratamentos quimicos. Como poucos minerais sdo naturalmnte hidrofébicos, os
coletores sao utilizados para tornar a superficie de um mineral hidrofébica, além disso, alguns

desses reagentes, também podem agir como espumantes.



Modificadores ou reguladores sdo também componentes fundamentais na flotagdo. Na
maioria dos sistemas de flotagdo a seletividade do processo requer a participacdo dessas
substincias, que podem ser orgadnicas ou inorganicas. As acdes dos modificadores sdo
diversas, destacando-se: ajustar o pH do sistema, controlar o estado de dispersdo da
polpa, facilitar e tornar mais seletiva a acdo do coletor (funcdo designada como
ativacdo) e tornar um ou mais minerais hidrofilicos e imunes a acdo do coletor, fung¢do
essa conhecida como depressao (MAPA, 2006).

A flotacdo pode ser aplicada na separacdo de um elevado nimero de minerais, ja que é
possivel a utilizacdo de tratamentos quimicos para modificar seletivamente as superficies
minerais, de modo a possibilitar as propriedades necessdrias para a separacdo. Atualmente,
este método € utilizado para diversas aplicacOes, como por exemplo, separar o cloreto de
potassio (silvite) a partir de cloreto de sodio (sal-gema); separar o carvdo de minerais
formadores de cinzas; remocao de minerais de silicato de minérios de ferro; separacdo de
silicatos minerais de fosfato; e até mesmo aplicagdes ndo-minerais, tal como, separacdo de
tinta do papel reciclado. E particularmente til para o processamento de minérios de grdo fino
que ndo sdo passiveis de concentracdo por gravidade convencional (Bensadoket al., 2007;
Lima et al., 2008; Xiao Binget al., 2007).

Estima-se que somente para o minério de ferro mais de 60 milhdes de toneladas de
concentrados sdo produzidos pelo processo de flotagdo, ou seja, pelo processo de flotacao
reversa, no qual as particulas de minério de ferro sdo hidrofilizadas e as dos minerais de silica,

hidrofobizadas.

2.4.1. Coletores

Raramente as propriedades de misturas minerais em suspensdo na 4gua pura sao
adequadas para que a flotagdo ocorra com sucesso. Os produtos quimicos s3o necessarios para
controlar tanto as hidrofobicidades relativas das particulas, quanto para manter as
caracteristicas da espuma adequadas. H4, portanto, muitos reagentes envolvidos no processo
de flotacdo. A selecdo desses reagentes deve depender, especificadamente, da mistura de
minerais a ser tratado.

Os coletores, reagentes pertencentes a classe dos surfactantes, sdo utilizados para
adsorver, seletivamentea superficie das particulas. Eles formam uma monocamada na

superficie da particula que faz essencialmente um filme fino de hidrocarbonetos hidrofébicos.

10



Os coletores aumentam o angulo de contato do mineral de modo que as bolhas irdo aderir a
sua superficie (Coelho et al., 1980).

A classificacdo dos coletores geralmente ¢ em fungdo da sua carga idnica: eles podem
ser ndo idnicos, anidnicos, ou catidnicos, como mostrado na Figura 3. Os coletores nao
ionicos sdo os Oleos de hidrocarbonetos simples, enquanto que oscoletores anidnicos e
catidnicos sao anfipaticos, ou seja, constituidos de uma parte polar que se liga seletivamente a
superficie mineral, e uma parte ndo polar que se projeta de fora para entro da solucdo e torna a
superficie hidrofobica. Dois tipos de ligacOes sdo possiveis para interacdo dos coletores a

superficie do mineral, quimicamente (quimissor¢do), ou por forgas fisicas (adsorcao fisica).

Coletores
|
. J ¥
N3#o idnicos I6nicos
|
v v
Anidnicos Catidnicos
v
Oxigénio Enxofre
| [
v v v v v
Carboxilicos Sulfatos Sulfonatos Xantatos Diotiofosfatos

Figura 3. Tipos de coletores

2.4.1.1. Coletores Cationicos

Coletores catidnicos sao compostos que possuem um grupo amina carregado
positivamente (Figura 4) para acoplar as superficies minerais. As aminas se ligam a
superficies minerais carregadas negativamente. Coletores catidnicos, portanto, t€m
essencialmente o efeito oposto de coletores anidnicos, que se ligam a superficie carregada
positivamente. Eles sdo utilizados principalmente para a flotacao de silicatos e determinados
oxidos de metais raros, e para a separacao do cloreto de potassio (silvite) a partir de cloreto de

sodio (sal-gema).
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Figura 4. Grupos de aminas, primdria, secunddria e tercidria, que podem ser usados
como coletores catidnicos.

Na flotacdo catidnica reversa, o coletor tradicionalmente utilizado é a eteramina, que
também funciona como espumante. As aminas em meio aquoso sofrem ionizacdo por
protonacao, e considera-se que o intervalo de pH de flotacao utilizado para coletar a silica dos

minérios de ferro brasileiros estd entre 9,5 e 10,5 (Araujo, 2006).

2.4.1.2. Espumantes

Espumantes sdo compostos que atuam para estabilizar bolhas de ar, de modo que se
mantenham bem dispersa na mistura, sdo responsaveis por formar uma camada de espuma
estavel que pode ser removida junto as impurezas. Os mais vulgarmente utilizados agentes
espumantes sdo os dlcoois, em particular CINM (metil isobutil carbinol, ou 4-metil-2-
pentanol, um 4lcool alifdtico de cadeia ramificada), também ¢é usado o polipropilenoglicol
devido a sua versatilidade. Muitos outros agentes espumantes estdo disponiveis, cresois e
Oleos de pinheiro, mas a maioria deles € considerado obsoleto e ndo sdo tdo amplamente
utilizados como antigamente. Alguns trabalhos tém destacado dgua salgada (particularmente
dgua do mar) como agente espumante, € o processo tem sido usado industrialmente na Russia

(Klassen e Mokrousov, 1963; Tyurnikova e Naumov, 1981).

2.4.2. Depressores

Os depressores sdo substancias capazes de inibir a acdo do coletor e hidrofilizar a
superficie dos minerais que se destinam ao afundado. Dessa forma, os depressores aumentam
a seletividade do processo. Eles podem ser produtos naturais ou modificados, normalmente
possuem alto peso molecular. Os grupos polares e hidratados como -OH, -COOH, -N;H, -
SOsH, -COH sdo responsdveis pela acdo depressora, exemplo sdo: goma de guar,

carboximetilcelulose, poliacrilamidas, lignossulfonato e dcido hiimico.
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Estes agentes vém crescendo nos ultimos anos na inddstria mineradora (Monte, 2002).
Apesar das diferencas existentes entre eles, como estruturas e grupos funcionais, todos
apresentam algumas caracteristicas comuns que sugerem mecanismos de adsor¢do semelhante
como, cadeia hidrocarbonica capaz de formar interacdes hidrofébicas, grande ndmero de
grupos hidroxila capazes de ionizag¢do e formacdo de ligacdes de hidrogénio e grupos polares
hidratados capazes de interagir especificamente (Monte, 2002; Santos, 2006; Turrer, 2007).
Entre os depressores organicos destacam-se os polissacarideos, em especial o amido de

milho(Peres, 2001).

2.5. Desempenho da Flotacao

Parametros importantes exigidos pelas siderdrgicas devem ser obdecidos,
principalmente, porque o ndo cumprimento de determinadas especificacdes do minério de
ferro pode acarretar em diminui¢do do preco de venda, aplicacdo de penalidades para o
produtor e, além da quebra de confianca e perda de futuros contratos de compras.

As principais especificacdes que demostram o desempenho da flotacdo sdo: o teor de
ferro no concentrado, a recuperacdo metélica e o teor de rejeito (principalmente, SiO,) no
concentrado.

O teor de ferro no concentrado €, sem duvida, o pardmetro mais importante no
tratamento mineral, e pode ser medido por titulacdo ou andlise de Raios-X, tal como, os teores
de impurezas no concentrado.

A recuperagdo metdlica de ferro é fundamental para avaliar a eficiéncia do processo de
flotacdo. Deve-se sempre procurar maximiza-lo para aumentar a producdo de carga metélica
por unidade de minério alimentado, tal que seja traduzida em maior lucratividade. Contudo,
isso deve ser feito com o devido planejamento para que ndo haja perda de qualidade do
produto final. Outra importante consequéncia do aumento da recuperagdo metélica de ferro é
a diminui¢do do volume de material descartado como rejeito. O rejeito € descartado em bacias
que possuem elevado custo de capital e operacional. Essas bacias, normalmente, possuem
vida util de muitos anos, logo, reducdes na producado de rejeito sao altamente significativas ao
longo prazo.

Para que sejam atingidas as especificagdes de cada site, deve ser realizado um estudo
preliminar, ja que o equilibrio entre a dosagem de coletor e depressor € o grande desafio da
flotacdo. Um excesso ou a falta de algum reagente pode causar perda na qualidade do produto

final.

13



3. MATERIAL E METODOS

3.1. Material

O minério de ferro utilizado em todos os experimentos foi obtido a partir de uma mina
pertencente ao Quadrildtero Ferrifero, em Minas Gerais, Brasil. A anélise de caracteriza¢do do
minério bruto, foi realizada no R&D Center - Kemira Chemicals Brasil, em termos de
granulometria, teor de ferro e outros (quartzo e tragos de outros elementos).

A matéria-prima utilizada para a producio de XMC constitui um residuo
agroindustrial (RA) disponivel em abundancia. O RA foi caracterizado quimicamente no
laboratdrio de Celulose e Papel da Universidade Federal de Vigosa, em termos de extrativos,
carboidratos, lignina total (soluveis e insoliveis), dcidos urdnicos, grupo acetil e cinzas e

proteinas.

3.2. Método

Um estudo de otimiza¢do, com respeito as condi¢des de extracdo de um biopolimero,
foi desenvolvido para isolar um novo produto (XMC). A viabilidade do uso da tecnologia
proposta neste estudo foi avaliada pelo desempenho da XMC atuando como um agente
depressor na flotagdo catidnica do minério de ferro, de acordo com os pardmetros de
qualidade exigidos. A XMC foi produzida através de varios tratamentos, seguindo um
planejamento estatistico de composto central, e sendo caracterizado quimicamente em termos
de carboidratos, lignina total (soliveis e insoliveis) e teor de cinzas. O procedimento de

caracterizacao, extracao, e a flotacdo do minério de ferro sdao descritos abaixo.

3.2.1. Caracterizacao do residuo agroindustrial

Todas as andlises realizadas para caracterizacdo do residuo seguiram metodologias
convencionais, que estdo apresentadas na Tabela 3. A composi¢do quimica foi avaliada por
meio de extracdo de diferentes sequéncias de solventes : (i) extragdo em etanol, (ii) extracdao
em cloroférmio, e (iii) extracdo total (etanol/tolueno: etanol e dgua), utilizando o aparelho de

soxhlet. Por fim, o teor de proteina foi avaliada pelo método de Kjeldahl.
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Tabela 3. Caracterizacdo do RA

Analises Metodologias
Carboidratos total SCAN-CM 71:09
Lignina soldvel Gomide and Demuner (1986)
Lignina Insoldvel Tappi
Acido urénico Scoot (1979)
Grupos acetil Solar et al. (1987) adapted
Contetido de cinzas Tappi T211 om-93

3.2.2. Caracterizacao de minério de ferro

A granulometria do minério de ferro foi avaliada usando peneiras vibratérias com
aberturas de: 1000, 500, 250, 125, 63, e 45 um, durante 10 min. A identificacdo da fase
cristalinas foi determinada usando o método do pd, por meio do equipamento difratometro de
raio X (PANalytical, modelo X’Pert PRO com detector X’Celerator) através da comparacio
do difratograma da amostra com os bancos de dados PDF2 do ICDD - International Centre for
Diffraction Data (2003) e PAN-ICSD — PANalytical Inorganic Crystal Structure Database
(2007). A hematita foi determinada por titulagdo, o quartzo e elementos tracos (Al,Os, P, Mn,
TiO,, CaO, MgO) denominados de "outros", foi obtido através da subtracao da hematita (Fe,
* 1,43) e a perda de ferro (100% - Fe,Os - PPC). A densidade de minério de ferro foi

determinada pelo método do picndmetro.

3.2.3. Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR)

A XMC foi produzida através de vdrios tratamentos seguindo o Delineamento
Composto Central Rotacional (DCCR), 2* com 8 pontos axiais € 12 repeticdes no ponto
central, sendo cada um dos n = 36 pontos, a média de duas determinacdes. Quatro fatores
quantitativos (varidveis independentes) foram avaliados e os valores sdo apresentados na
Tabela 4, e na Tabela 5 sdo apresentadas as condi¢des utilizadas no estudo.

As varidveis X;, X», X3 € X4 sdo classificadas como varidaveis codificadas. O
levantamento bibliografico, foi crucial a fim de selecionar as principais varidveis que

influenciam o processo de producao da XMC.
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Tabela 4. Valores projetados para cada varidvel independente*

Variaveis X AR
-2 -1 0 1 2
pH Xi 8 9 10 11 12
Temperatura (°C) X5 65,0 | 72,5 | 80,0 | 87,5 | 95,0
Perdxido de hidrogénio (kg/t) X3 0 1,5 3 4,5 6
Tempo (h) Xy 1 3 5 7 9
* X1 —10 X, _80 X3—3 X4 =5
Variaveis codificadas: x; = L 1 X, = 2 I Xg = > Xy = .
1 7,5 1,5 2



Tabela 5. Pontos do delineamento com as condicdes realizadas

Tratamento | Repeticao X, X, X3 X, Xq X, X3 X4
1 1 9 72,5 1,5 3 -1 -1 -1 -1
2 1 11 72,5 1,5 3 1 -1 -1 -1
3 1 9 87,5 1,5 3 -1 1 -1 -1
4 1 11 87,5 1,5 3 1 1 -1 -1
5 1 9 72,5 4,5 3 -1 -1 1 -1
6 1 11 72,5 4,5 3 1 -1 1 -1
7 1 9 87,5 4,5 3 -1 1 1 -1
8 1 11 87,5 4,5 3 1 1 1 -1
9 1 9 72,5 1,5 7 -1 -1 -1 1

10 1 11 72,5 1,5 7 1 -1 -1 1
11 1 9 87,5 1,5 7 -1 1 -1 1
12 1 11 87,5 1,5 7 1 1 -1 1
13 1 9 72,5 4,5 7 -1 -1 1 1
14 1 11 72,5 4,5 7 1 -1 1 1
15 1 9 87,5 4,5 7 -1 1 1 1
16 1 11 87,5 4,5 7 1 1 1 1
17 1 8 80 3 5 -2 0 0 0
18 1 12 80 3 5 2 0 0 0
19 1 10 65 3 5 0 ) 0 0
20 1 10 95 3 5 0 2 0 0
21 1 10 80 0 5 0 0 2 0
22 1 10 80 6 5 0 0 2 0
23 1 10 80 3 1 0 0 0 -2
24 1 10 80 3 9 0 0 0 2
25 1 10 80 3 5 0 0 0 0
25 2 10 80 3 5 0 0 0 0
25 3 10 80 3 5 0 0 0 0
25 4 10 80 3 5 0 0 0 0
25 5 10 80 3 5 0 0 0 0
25 6 10 80 3 5 0 0 0 0
25 7 10 80 3 5 0 0 0 0
25 8 10 80 3 5 0 0 0 0
25 9 10 80 3 5 0 0 0 0
25 10 10 80 3 5 0 0 0 0
25 11 10 80 3 5 0 0 0 0
25 12 10 80 3 5 0 0 0 0

X, = pH; X, = Temperatura (°C); X; = Carga de peroxide de hidrogénio (kg/t); X4 = Tempo.

O modelo completo de segunda ordem considerando o DCCR com as varidveis

originais é:

Yi = Bo + PiXii + PoXai + BsXai + PaXai + PsXChi + PeXloi+ PrXlai + PeXlai + PoXiiXai +

B1oX1iXzi + Br1X1iXai + P12XoiXzi + B13X2iXai + 14Xz X4i + €
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Onde:

i=1,2,..,n;

Bjcomj=0,1,2,..,psdo parametros a serem estimados;

e; € o erro aleatdrio suposto normal e independentemente distribuido com média zero e

A 2
variancia ¢ .

As varidveis respostas (varidveis dependentes) analisadas sdo definidas a seguir:

Y: Rendimento, (%);

Y,: Contetdo de ferro no concentrado (Fe CO), (%);

Y3;: Conteudo de ferro no rejeito (Fe RJ)), (%);

Y 4: Contéudo de silica no concentrado (SiO, CO),(%);

Ys: Conteudo de silica no rejeito (S10; RJ), (%);

Ye: Recuperacao metélica de ferro (RFe), (%);

Y7: Recuperacdo mdssica (RM), (%);
Ys: Perda de Fe, (%).

O esquema da anélise de variancia da regressdo com o teste para falta de ajustamento

estd apresentado na Tabela 6. Nos testes, tanta para regressdo quanto para falta de ajustamento

foi utilizado o erro puro como denominador da estatistica F.

Tabela 6. Esquema da anélise de variancia da regressdo com o teste para falta de ajustamento
considerando o modelo completo

Graus de Soma dos
Fonte de Quadrado
Liberdade Quadrados Valor F
Variacao médio (QM)
(GL) (SQ)
Regressao p SQReg. QMReg. QMReg./ QMR
Residuo da
~ n—p-1 SQRR QMRR
regressao
Falta de .
I—p-1 SQRR - SQR | SQRR - SQReg. | QMFA/QMR
ajustamento I -p-1
Residuo (Erro .
n—1I SQR QMR
Puro)
Total n-1 SQTotal

I =25 (ndmero de tratamentos); n = 36.
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Neste caso, em que a soma dos quadrados de tratamentos ¢ decomposta em soma de
quadrados da regressdo mais a soma de quadrados para falta de ajustamento, o coeficiente de

determinacdo (R?), expresso em porcentagem, foi obtido pela seguinte expressao:

SQ Regressao

R? =
SQ Tratamentos

x 100

A partir do modelo completo, selecionou-se a melhor equagdo ajustada com base nos
seguintes critérios estatisticos: regressao significativa, coeficiente de regressio significativa,
falta de ajustamento ndo significativa, coeficiente de determinagdo e andlise de residuos. O

nivel de significancia adotado foi de até 10% de probabilidade.

3.2.4. Producao e Caracterizacao da XMC

Para a producdao da XMC, o tratamento € basicamente o processo, como mostrado na
Figura 5. Em primeiro lugar, os produtos extraiveis do RA sdo removidos utilizando etanol, e
em seguida um tratamento especial alcalino é aplicado, de acordo com a concepgao
experimental proposto na Tabela 7. A condi¢@o apropriada para produzir a XMC foi definida
avaliando a carga de per6xido de hidrogénio, pH, temperatura e tempo de reacdo. A moagem
do RA foi realizada em moinho de Wiley (Star-Fortinox FT50) e a fracdo que passou pela

peneira de 40 mesh e ficou retida na peneira de 60 mesh foi selecionada para andlise.

-

Tratamento
Especial

[> XMC

CFR |:> Extracao

Figura 5. Fluxograma geral para producao da XMC

Para os tratamentos apresentados na Tabela 7, foram utilizados 100g de RA. A
dosagem de perdxido de hidrogénio foi aplicada segundo a varidvel independente Xs,
enquanto que o controle de pH foi realizado de acordo com a varidvel independente X;, a
adicao de NaOH foi dosada conforme o necessario, e a consisténcia foi fixada em 10%. O
material foi homogeneizado manualmente em sacos de polietileno e posteriormente

transferido para um banho de vapor com controle de temperatura, seguindo a varidvel
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independente X, (temperatura) e X4 (tempo). Ao final do tempo de solubilizacdo, a XMC foi
extraida por centrifugacdo e enviada para testes de flotacdo, agindo como um agente

depressor do minério de ferro em flotac@o catidnica reversa.

3.2.5. Avaliacao de flotacao

(a) Recuperaciao Metalica de ferro (RFe)
A RFe representa a fracdo de ferro no concentrado em relacdo a alimentacao.

CCOl’lC * lvICOl’lC

RFe =
Calim * Malim

Onde: M: Massa; C: concentracdo do mineral; Alim: alimenta¢do; conc: Concentrado

(b) Recuperacao Massica (RM)
A RM representa a massa do concentrado em relagdo a massa de alimentacao.

conc

MR = x 100

alim

Onde: M: Massa; Alim: alimentacio; conc: Concentrado

(b) Perda de ferro (PFe)

E o oposto da RFe, e representa o material perdido para o rejeito. Ela pode ser
calculada subtraindo, simplesmente, a recuperacdo metdlica de ferro de 100%.

(d) Conteudo de ferro (%)

Para a determinacdo de ferro foi utilizada a técnica de titulacdo; inicialmente o ferro é
reduzido por estanho (II), cloreto (SnCl,;). Uma amostra de minério de ferro de 0,100 g foi
pesada em balanga analitica e transferida para um Bequer de 250 mL. Em capela, 10 mL de
acido cloridrico concentrado (HCl) e 3 mL de uma solucdo 0,25 mol/L de SnCl, foram
adicionados no Bequer , que foi aquecida até a ebulicio para a eliminar a coloracdo
amarelada do sistema (reducdo de Fe’* a Fe®* ). Para garantir a reducdo completa do ferro,

cerca de trés gotas de solucdo de 0,25 mol/L de SnCl, foram adicionadas.
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Em seguida, 10 mL de uma solucio de cloreto de mercirio (HgCl,) 0,18 mol/L foram
adicionadas, contribuindo para surgimento de um precipitado branco (silica hidratada). Apos
o intervalo de tempo de 2 a 3 min, adicionou-se 25 mL da solu¢do de Zimmermannn
Reinhardt, e o Bequer teve seu volume completado com &dgua destilada até a marca de
250 mL. Em seguida, a titulacdo foi concluida com solucdo de permanganato de potéssio
0,02 mol/L sob agitacdo constante. Os cdlculos foram realizados segundo a equagdo:

%Fe=Vg XM X Fc Xxme x100/w
Onde:
Vg = Volume gasto de KMnOy; Fc = Fator de correcdo da solucao de KMnOy;
me = Miliequivalentes de ferro 0,05585 ; w = Peso da amostra; M = Molaridade do KMnOQO4

A solu¢do de Zimmermannn Reinhardt foi preparada por adicio de 70 g de
MnS04.4H,0 em 500 mL de dgua destilada, 125 mL de 4cido sulftrico concentrado e 125

mL de é4cido fosforico. O volume foi completado para 1000 mL com 4gua destilada.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Como anteriormente descrito, neste estudo, a XMC, residuo obtido de um residuo
agroindustrial, foi aplicada como agente depressor na flotacdo do minério de ferro, onde duas
fracdes foram obtidas; o minério de ferro concentrado e impurezas do minério (rejeito). Estas
duas fracdes foram analisadas de maneira critica, a fim de especificar a qualidade do minério
obtido.

Dessa forma, os resultados sdo discutidos em termos da relacdo entre as varidveis
independentes (tempo, temperatura, pH e carga de per6xido de hidrogénio) e varidveis
dependentes (rendimento, teor de ferro, teor de silica, recuperacdo de ferro, recuperacao de
madssica e perda de ferro), a fim de determinar a melhor condicdo de extracio da XMC,

considerando-se a sua aplicacdo como um agente depressor do minério de ferro.
4.1. Caracterizacao quimica das matérias primas utilizada

As Tabelas 7 e 8 apresentam a caracterizacdo do minério de ferro e do residuo

agroindustrial, respectivamente, utilizados neste estudo.
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Tabela 7. Caracterizacdo do minério de ferro em termos de contedde de ferro e impurezas e

granulometria
Mina | Fe, % Oll‘t%l)' % | ppc’ Granulometria

Tamanho N Frequéncia | Frequéncia
da peneira Erequenma acumulada, | acumulada
(mesh) simples (%) Retidos (%) | passante(%)

18 0,06 0,07 99,93

35 0,22 0,29 99,71

“X” 49,03 28,09 1,38 60 2,34 2,64 97,36

120 18,77 21,41 78,59

230 42,18 63,59 36,41

325 11,49 75,08 24,92

> 325 24,92 100,00 0,00

*Perda por calcinag¢éo (PPC) - minério calcinado a 1000 °C por 1h.

Tabela 8. Caracterizagdo quimica do RA

Amostras
Composicao, % Extrativos totais Extracdo em Extragejlo em
etanol cloroférmio
Arabinana 11,18 11,26 11,35
Galactana 2,95 3,06 3,11
Glucana 30,19 32,91 33,83
Xilana 16,43 16,90 17,00
Manana 0,68 0,71 0,70
Lignina Soluvel 6,80 7,51 8,54
Lignina Insoluvel 3,58 6,35 6,46
Acidos urdnicos 0,89 0,96 1,01
Grupos acetil 1,74 1,87 1,97
Extrativos 14,04 6,10 3,10
Cinzas 0,89 0,89 0,89
Proteinas* 10,63 11,47 12,05

*Foi determinada pelo metédo Kjeldahl e convertida multiplicando pelo fator de conversdo igual a 6,25

4.2. Delineamento experimental

Os experimentos foram realizados de acordo com o Delineamento Composto central
rotacional (DCCR), onde foram avaliadas oito varidveis dependentes, a saber: rendimento,

conteido de ferro no minério concentrado e no rejeito, conteido de silicano minério
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concentrado e no rejeito, recuperacdo de metdlica, a recuperacdo de massica e perda de ferro.
Todas as varidveis dependentes mencionadas foram descritas acima (se¢do experimental).
Cada varidvel dependente foi estudada a fim de se obter a influéncia das varidveis
independentes sobre tais. A Tabela 9 mostra os resultados, os valores médios, para cada

varidvel dependente, ou varidvel resposta.
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Tabela 9. Valores médios de cada varidvel resposta, obtidos com a variacdo do pH (X;), Temperatura, °C (X;), Carga de H,0,, kg/t (X3) e

Tempo (X4) de acordo do DCCR estabelecido

Tratamento

Xi

Xz

X3

e

X1

X

Variaveis, %

Y, Y, Y; Y, Ys Y Y, Ys
1 9 725 | 1,5 3 -1 -1 -1 -1 18,19 56,745 10,98 17,42 82,55 97,56 84,30 3,52
2 11 | 725 | 1,5 3 1 -1 -1 -1 57,97 64,21 9,30 6,47 85,98 95,67 73,05 5,11
3 9 87,5 1.5 3 -1 1 -1 -1 26,14 58,96 9,75 14,02 85,16 95,08 78,99 4,18
4 11 | 875 | L5 3 1 1 -1 -1 62,31 65,00 9,37 5,04 85,96 92,46 69,75 5,78
5 9 725 | 4,5 3 -1 -1 1 -1 21,42 56,92 16,56 17,09 75,03 93,62 80,65 6,54
6 11 | 72,5 | 45 3 1 -1 1 -1 52,06 64,15 8,90 6,62 86,62 94,84 72,49 4,99
7 9 87,5 | 45 3 -1 1 1 -1 41,19 65,29 8,95 5,23 86,40 94,16 70,98 5,30
8 11 | 875 | 45 3 1 1 1 -1 61,71 65,54 12,14 4,59 81,87 92,36 69,09 7,68
9 9 72,5 | 1,5 7 -1 -1 -1 1 34,96 67,38 11,87 1,96 82,13 91,83 66,56 8,09
10 11 | 725 | 1,5 7 1 -1 -1 1 61,72 63,75 8,53 7,16 86,62 92,94 71,48 4,96
11 9 87,51 1,5 7 -1 1 -1 1 32,42 67,60 13,60 1,49 79,69 90,13 65,37 9,61
12 11 | 87,5 | 1,5 7 1 1 -1 1 61,58 64,18 9,25 6,52 86,22 92,43 70,61 5,54
13 9 725 | 4,5 7 -1 -1 1 1 42,25 62,69 9,16 8,60 85,87 92,56 72,40 5,15
14 11 | 725 | 45 7 1 -1 1 1 62,63 64,27 10,55 7,29 84,01 92,44 70,52 6,34
15 9 87,5 | 45 7 -1 1 1 1 48,07 63,74 8,86 7,16 86,76 93,85 72,19 5,02
16 11 | 875 | 45 7 1 1 1 1 56,49 64,30 10,75 7,27 83,86 92,26 69,27 6,74
17 8 80 3 5 -2 0 0 0 15,98 54,87 12,95 20,28 80,60 95,06 84,94 3,98
18 12 80 3 5 2 0 0 0 77,91 61,88 11,10 9,83 82,87 96,00 76,06 5,42
19 10 65 3 5 0 -2 0 0 38,81 66,77 11,51 2,53 82,26 91,33 67,07 7,73
20 10 95 3 5 0 2 0 0 61,06 66,55 11,76 3,00 82,04 92,61 68,23 7,62
21 10 80 0 5 0 0 -2 0 56,11 64,07 10,17 6,61 84,22 93,45 71,52 5,91
22 10 80 6 5 0 0 2 0 60,46 65,18 9,33 5,21 86,04 94,79 71,30 5,46
23 10 80 3 1 0 0 0 -2 34,88 59,65 9,96 13,05 84,59 95,63 78,61 4,34
24 10 80 3 9 0 0 0 2 62,01 64,67 7,74 5,56 88,08 94,74 71,83 4,45
25 10 80 3 5 0 0 0 0 61,62 64,04 9,71 6,70 85,11 95,49 73,12 5,32

Y, = Rendimento de extracdo; Y, = teor de Fe no concentrado; Y; = Teor de Fe no rejeito; Y4 = Teor de SiO2 no concentrado; Ys = Teor de SiO2 no rejeito, Y¢ =

Recuperacao metdlica de ferro; Y; = Recuperacdo massica; Yg = Perda de ferro.
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No teste F, tanto para regressdo quanto para falta de ajustamento, foi utilizado o
QMResiduo (erro puro) como denominador. Vale ressaltar que é sempre desejavel que o teste
F para falta de ajustamento dé um resultado nao significativo. No entanto, na maior parte dos
casos o teste F para falta de ajustamento apresentou um resultado significativo, porém, mesmo
com essa restricdo, o modelo testado foi o que melhor que se ajustou baseado em outros
critérios, tais como: regressao significativa, coeficiente de regressdo significativa, coeficiente

de determinacdo e andlise de residuos.

4.2.1. Rendimento - Y; variavel dependente

A fim de estimar a variancia residual (erro puro), uma andlise de variancia preliminar
(ANOVA) foi realizada para cada varidvel avaliada. Os resultados da andlise de variancia da

regressdao com o teste para regressdo e falta de ajustamento estd apresentado na Tabela 10.

Tabelal0. Andlise de varidncia com teste o teste para falta de ajustamento da equagdo de
regressao para o rendimento

Fonte de variacao GL SQ QM Teste F
Regressdo 14 7726,07021 551,86216 230904,67
Residuo da regressao 21 (292,12388)
Falta de ajustamento 10 292,097587 29,209759 12221,66"
Residuo (Erro Puro) 11 0,026292 0,002390

T(p<001)  Fiq (14;11) =4,29; Fiq (10; 11) = 4,54

A equacdo ajustada para rendimento € exibida abaixo:
Y; = —1358,39597 + 131,37385"X; + 13,50544"X, + 17,60160**X; + 40,23161*X,
— 4,43740*X% — 0,06560**X% — 0,71218**X% — 1,01560**X5 — 0,19408**X,X,
—2,16292"X,X3 — 1,32469"X, X, + 0,10828"X,X5 — 0,18629X,X,
+ 0,14563""X3X,
R* =96,4%; p < 0,01

Como se pode observar, todos os coeficientes da regressdo mostraram significancia
estatistica ao nivel de 1% de probabilidade (p <0,01). Além disso, 96,4% da variacdo
observada para o rendimento pode ser explicada pela equagdo de regressao ajustada, ou seja,

pelas varidveis independentes (temperatura, tempo, pH e carga de peréxido de hidrogénio).
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A varidvel independente que apresentou maior correlacdo simples (valor absoluto)
com a rendimento foi pH (r =

0,7652). As outras trés varidveis independentes se
correlacionaram na seguinte sequéncia: tempo (r = 0,2585), a temperatura (r = 0,1897), e
carga de perdéxido de hidrogénio (r = 0,0894).

De acordo com a Figura 7 € possivel verificar as regides 6timas que assumem valores
elevados de rendimento do processo, dentro de delineamento experimental. Além disso, a
equacdo ajustada apresentada acima é capaz de prever as regides em que seria possivel obter
resultados satisfatorios do rendimento do processo. Para obtencdo da Figura 6 foi realizado
um corte na superficie de resposta, onde se utilizou os pontos X; = 12; X3 = 0, escolhidos com
base no melhor rendimento alcancado entre os tratamentos experimentais. A equacdo que
descreve este corte na superficie estd representada abaixo, onde a resposta Y; é a resposta

estimada para o rendimento em funcao do tempo (X4) e temperatura (X5).

¥, = —420,89537 + 11,17548X, + 24,33533X, — 0,06560X% — 1,01560X%
- 0,18629X2X4

Rendiment(l, %

Figura 6. Grifico da superficie de resposta que mostra o efeito da interac@o entre o tempo
(X4) e temperatura (X3) sobre o rendimento de extragdo da XMC.
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Como pode ser observado (Figura 7), existem pontos, préximos a0 miximo, tanto para
a varidvel temperatura quanto para o tempo, que promove valores elevados de rendimento, até

certo valor critico de ambos.

4.2.2. Contetido de Ferro no concentrado do minério — Variavel dependente Y,

O resultado da andlise de variancia da regressdo, do conteido de ferro no minério

concentrado, com o teste para regressao e falta de ajustamento estd apresentado na Tabela 11.

Tabela 11. Andlise de varidncia com o teste para falta de ajustamento da equacdo de
regressdo para conteudo de ferro no minério concentrado

Fonte de variacao GL SQ QM F
Regressio 11 240,31209 21,84655 36,77
Residuo da regressao (24) (43,225519)
Falta de ajustamento 13 36,688176 | 2,822217177 | 4,75
Residuo (Erro Puro) 11 6,5363667 0,5942152

T(p<001) Fiq (11;11) =4,46; Fiq (13;11) =434

A equagdo ajustada para contetdo de ferro no concentrado do minério € exibida abaixo:
Y, — 141,48393 + 39,17568"*X; — 0,93450***X, + 14,5009**X, — 1,38661**X?
+0,01217**X% — 0,11009**X5 — 0,07679*X,X, — 0,80922**X, X,
+ 0,02099""X,X5 — 0,04598"X,X, — 0,32694"X3X,
R*=86,75%; p<0,01; p<0,05 p<0,10

Todos os coeficientes da regressdo mostraram significancia estatistica. Por
conseguinte, a equacao de regressao apresentada foi a que melhor se ajustou aos dados.

A varidvel independente que apresentou maior correlacdo simples (valor absoluto)
com o conteido de ferro no minério concentrado foi o tempo (r = 0,3774). As outras trés
varidveis independentes correlacionaram na seguinte sequéncia: pH (r = 0,3648), a
temperatura (r = 0,1704), e carga de peréxido de hidrogénio (r = 0,0157).Para obten¢do da
Figura 7 foi realizado um corte na superficie de resposta, onde se utilizou os pontos X3 = 1,5
and X4 = 7, escolhidos com base no melhor cendrio para o conteido de ferro no minério

concentrado, alcangado entre os tratamentos experimentais.
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A equacio que descreve o corte na superficie é representada a seguir, em que Y é o
valor da resposta do contetido de ferro no minério concentrado em func¢do do pH (X;) e da
temperatura (X3).

—

Y, = —48,8048 + 33,51114X, — 1,22488X, — 1,38661X2 + 0,01217X2 — 0,07679X,X,

Fe no concentrado, %

Figura 7. Gréfico da superficie de resposta que mostra o efeito da interag¢do entre o pH (X)) e
temperatura (X;) sobre o conteido de ferro no minério concentrado.

Pode ser observado (Figura 8) que, para ambos os extremos de temperature, alta e
baixa, h4 um valor de pH intermédio, onde o valor do contetido de ferro no minério
concentrado € alto. No entanto, para temperaturas intermedidrias o conteido de ferro no

minério concentrado € reduzido.

4.2.3. Contetdo de ferro no rejeito — variavel dependente Y3

O resultado da andlise de variancia da regressdo, do conteudo de ferro no rejeito, com

o0 teste para regressao e falta de ajustamento estd apresentado na Tabela 12.
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Tabela 12. Andlise de varidncia com o teste para falta de ajustamento da equacdo de
regressao para o conteiido de ferro no rejeito

Fonte de variacao GL SQ oM F
Regressio 11 59,54208 541292 130,46
Residuo da regressao 24) (35,86321)
Falta de ajustamento 13 35,40680889 | 2,723600769 65,64
Residuo (Erro Puro) 11 0,45640000 | 0,04149091

T(p<001)  Fiq (11;11) =4,46; Fiq (13;11) = 4,34

A equagdo ajustada para conteido de ferro no rejeito € exibida abaixo:
Y; = 225,14791 — 21,53253**X; — 2,49555**X, — 1,62427**X, + 0,60333"*X?
+ 0,00899**X% — 0,04760**X% + 0,09700*X,X, + 0,36529**X; X5
—0,03077"X,X5 + 0,03283*"X,X, — 0,22976""X3X,
R?=62,71%; "p < 0,01

Como se pode observar todos os coeficientes da regressdo foram estatisticamente
significativas em nivel de 1% de probabilidade (p <0,01).

A variavel independente que apresentou correlacdo simples (valor absoluto) superior
com o conteudo de ferro no rejeito foi o pH (r = -0,3060). As outras trés varidveis
independentes apresentaram correlagdo na seguinte sequéncia: tempo (r = -0,1634),
temperatura (r = -0,0560), e carga de peréxido de hidrogénio (r = 0,0322).

Para obtencdo da Figura 8 foi realizado um corte na superficie de resposta, onde se
utilizou os pontos X; = 10 e X3 = 3, escolhido com base no menor teor de ferro presente no
rejeito, conseguido entre os tratamentos experimentais. A equacdo que descreve este corte na
superficie é apresentada a seguir, em que Y3 é o valor da resposta do contetido de ferro no

rejeito em fungdo do tempo (X4) e da temperatura (X»).

Y; = 81,11431 — 1,61786X, — 2,31355X, + 0,00899X2% — 0,0476X3 + 0,03283X,X,
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Fe no rejeito, %

Figura 8. Grifico da superficie de resposta que mostra o efeito da intera¢do entre o tempo
(X4) e temperatura (X) sobre o conteudo de ferro no rejeito.

Como pode ser observado (Figura 8), temperaturas elevadas e tempo de reacdo mais

curto promove menor teor de ferro no rejeito. Além disso, baixas temperaturas e tempo de

reacdo mais curto atinge alto teor de ferro no rejeito, o que nao é desejado.

4.2.4. Conteado de silica no concentrado do minério de ferro — variavel dependente Y4

O resultado da andlise de variancia da regressdo, do contetido de silica no concentrado

do minério de ferro, com o teste para regressdo e falta de ajustamento estd apresentado na
Tabela 13.

Tabela 13. Andlise de variancia com o teste para falta de ajustamento da equagdo de

regressdo para o contetdo de silicano concentrado do minério de ferro
Fonte de variacao GL SQ QM F
Regressdo 11 521,13208 47,37564 39,83
Residuo da regressao (24) (83,92002)
Falta de ajustamento 13 70,8350533 5,448850254 4,58*
Residuo (Erro Puro) 11 13,0849667 1,1895424
“(p < 0,05) Fso, (11; 11) =4,46; Fsq (13; 11) =4,34
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A equagdo ajustada para contetido de silica no concentrado do minério € exibida a seguir:
Y, = 312,36487 —58,25510"X; + 1,39072***X, — 21,88734"X, + 2,07531**X?
—0,01773*X3 + 0,15945*X% + 0,10875*X; X, + 1,25219**X,X,

—0,03043"X,X; + 0,06729*X,X, — 0,4902"* XX,
R?*=188,03%; p <0,01; p <0,05; p<0,10

Todos os coeficientes de regressdo mostraram significAncia estatistica. Por

conseguinte, a equacdo de regressdo apresentada foi a que melhor se ajustou aos dados. A
varidvel independente que apresentou correlagdao simples (valor absoluto) superior com o teor
de silica no concentrado do minerio de ferro foi o tempo (r = -0,3652). As outras trés
variaveis independentes correlacionaram na seguinte sequéncia: pH (r = -0,35609),
temperatura (r = -0,1689), e carga de peroxide de hidrogénio (r = 0,0081).

A Figura 9 foi obtida realizando um corte na superficie de resposta, através da
substituicdo de X3 = 1,5 e X4 = 7, escolhidos com base na melhor resposta alcangada em
termos de teor de ferro no concentrado entre os tratamentos experimentais. A equacdo que

descreve este corte na superficie € apresentada a seguir, em que Y, € o valor da resposta do

teor de silica no concentrado do minério de ferro em funcdo do pH (X;) e temperatura (X3).

Y, = 172,11141 — 49,4898X, + 1,816105X, + 2,07531X? — 0,01773X2 + 0,10875X,X,

0, no Concentrado, %

Figura 9. Grafico da superficie de resposta que mostra o efeito da interacdo entre o pH (X;) e
temperatura (X;) sobre o contetido de silica no concentrado do minério de ferro.

Pode ser visto que valores intermedidrios do pH tem efeito sobre a diminui¢do do teor

de silica no concentrado do minério de ferro. No entanto, a temperatura mostra um
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comportamento diferente. Para valores baixos de pH a temperatura possui efeito mais
pronunciado, levando ao aumento do teor de silica no concentrado do minério de ferro. Da
mesma forma, alta temperature e pH elevado, também acarreta o aumento do teor de silica no
concentrado do minério de ferro. Vale ressaltar que a silica € uma impureza do minério de

ferro, de modo que uma alta concentragdo desse mineral no minério de ferro ndo é desejavel.

4.2.5. Conteudo de silica no rejeito — variavel dependente Ys

Nenhum modelo se ajustou aos dados, de maneira que a regressao, mesmo para o

modelo completo, foi ndo significativa (p > 0,10). A resposta média foi Y =Y = 84,15%.

4.1.6. Recuperacao de ferro — variavel dependente Y

O resultado da andlise de variancia da regressdo, da recuperacdo de ferro, com o teste

para regressdo e falta de ajustamento estd apresentado na Tabela 14.

Tabela 14. Andlise de varidncia com o teste para falta de ajustamento da equagdo de
regressdo para recuperacao de ferro

Fonte de variacao GL SQ QM F
Regressdo 6 65,52432 10,92072 7,52**
Residuo da regressao (29) (49,52077)
Falta de ajustamento 18 33,5475689 | 1,863753889 1,28
Residuo (Erro Puro) 11 15,9732000 1,4521091

T(p<0,01)  Fiq(6;11)=5,07; (p>0,05) Fsq (18; 11) =2,67

NS = nio significativo

Neste caso, o teste para falta de ajustamento deu um resultado ndo significativo, o que
¢ desejavel.

A equagdo ajustada para recuperacgdo de ferro € exibida abaixo:
Y, = —17,71546 + 2,93313**X, + 0,37035N5X; — 0,99583*X, — 0,01855**X2

—0,22477*X5 + 0,19938**X3X,

R”=66,14%; "p < 0,01; "p <0,05; ""p <0,10

A varidvel independente que apresentou maior correlacdo simples (valor absoluto)
com a recuperagdo de ferro foi o tempo (r = -0,3633). As outras trés varidveis independentes
correlacionaram na seguinte sequéncia: temperatura (r = -0,1174), pH (r = -0,0287) e carga de
perdxido de hidrogénio (r = 0,0128).
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A Figura 10 foi obtida realizando um corte na superficie de resposta, através da
substituicdo de X4 = 7, escolhidos com base na melhor resposta alcancada em termos de teor
de ferro no concentrado entre os tratamentos experimentais.

A equacdo que descreve este corte na superficie estd apresentada abaixo, onde a
resposta Y é a resposta estimada para o valor recuperacdo de ferro em funcdo da temperatura
(X») e da carga de perdxido de hidrogénio (X3). A varidvel independente pH ndo faz parte da
equacdo ajustada, de forma que esta varidvel ndo possui influéncia significativa sobre a

resposta, recuperacao de ferro.

—

Y, = —24,6863 + 2,93313X, + 1,76601X5 — 0,01855X% — 0,22477X5%

RFe, %

Carga de H,0,, kg/t

Figura 10. Grifico de superficie de resposta que mostra o efeito da temperatura (X;) e da
carga de perdxido de hidrogénio (X3) sobre a recuperacao metélica de ferro (RFe).

Como se pode observar, derivando a equagdo ajustada, como uma funcio de carga de
peréxido de hidrogénio e temperatura, obtém-se 3,93 kg/t e de 79,1 °C, respectivamente, que

promovem uma resposta maxima de recuperagdo metalica de ferro de 94,73%.

4.2.7. Recuperacao massica — variavel dependente Y~

O resultado da andlise de variancia da regressdo, da recuperacao massica, com o teste

para regressdo e falta de ajustamento estd apresentado na Tabela 15.
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Tabela 15.Anélise de varidncia com o teste para falta de ajustamento da equagdo de regressao
para recuperagdo massica

Fonte de variacao GL SQ oM F
Regressio 14 544,31337 38,87953 155,2077"
Residuo da regressao 21) (86,58903)
Falta de ajustamento 10 83,83353 8,383353 33,4664
Residuo (Erro Puro) 11 2,7555000 0,2505000

T(p<001) Fiq(14;11)=429); Fyq (10; 11)=4,54

A equagdo ajustada para recuperagdo mdssica € exibida abaixo:

Y, = 228,79634 — 45,036045"X, + 3,35022**X, + 2,73417**X; — 20,70448"*X,

+1,65812**X% — 0,02763**X3 — 0,27306**X3% + 0,8453**X3 + 0,06300**X, X,

—0,18833"X, X5 + 1,12187** X, X, — 0,02144"X,X;3 + 0,07567**X,X,
+0,48417*X3X,
R? =86,65%; p <0,01; p<0,05; " p<0,10

Observe que todos os coeficientes foram significativos. Dessa maneira, a equagdo de
regressdo apresentada foi a que melhor se ajustou aos dados.

A variavel independente que apresentou correlacdo simples (valor absoluto) superior
com a recuperacdo mdssica foi o tempo (r = -0,4426). As outras trés varidveis independentes
correlacionaram na seguinte sequéncia: pH (r = -0,3490), temperatura (r = -0,1859) e carga de
perdxido de hidrogénio (r =-0,0241).

Para obtencdo da Figura 11 foi realizado um corte na superficie de resposta, onde se
utilizou o ponto X3 = 1,5; X4 = 7, escolhidos com base na melhor resposta alcancada em
termos de recuperacdo massica entre os tratamentos experimentais realizados. A equacdo que
descreve este corte na superficie estd apresentada a seguir, onde a resposta Y, é a resposta

estimada para o valor de recuperacdo massica em fun¢do do pH (X;) e da temperatura (X5).

Y, = 96,5776 — 37,4654X, + 3,84775X, + 1,65812X2 — 0,02763X2 + 0,06300X,X,
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RM, %

Figura 11. Gréfico de superficie de resposta que mostra o efeito da interacdo entre pH (X) e
temperature (X;) sobre a recupera¢do massica (RM).

Pode ser observado (Figura 11) que a recuperacdo massica € favorecida por valores
altos de pH, e menos pronunciado em valores de pH intermedidrios. No entanto, a temperatura
mostra um comportamento diferente. A temperatura, quando associada a valores de pH

elevado, aumenta consideravelmente a recupera¢do massica.

4.2.8. Perda de ferro — variavel dependente Ys

O resultado da analise de variancia da regressdo, da perda de ferro, com o teste para

regressao e falta de ajustamento estd apresentado na Tabela 16.

Tabelal6. Anélise de variancia com o teste para falta de ajustamento da equagdo de regressao

para perda de ferro
Fonte de variacao GL SQ QM F
Regressio 12 35,80725 2,98394 226,84
Residuo da regressao (23) (16,82570)
Falta de ajustamento 12 16,68100556 | 1,390083333 | 105,67
Residuo (Erro Puro) 11 0,14470000 0,01315455

T(p<001) Fi(12;11)=4,40
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A equacdo ajustada para perda de ferro € exibida abaixo:
Ys = 78,42205 —2,05938**X, — 1,7155" X3 + 3,90421**X, — 0,10006™*X?
+ 0,01132**X2 + 0,06190**X% — 0,04581**X2 + 0,03040**X;X,
+ 0,32384""X; X5 — 0,25882""X, X, — 0,00950"X,X3 — 0,22646"X3X,
R*=68,22%; p < 0,01

Todos os coeficientes da regressdo mostraram significAncia estatistica. Por
conseguinte, a equacdo de regressdo apresentada foi a que melhor se ajustou aos dados. A
varidvel independente que apresentou correlacdo simples (valor absoluto) superior com a
perda de ferro foi o tempo (r = 0,2411). As outras trés varidveis independentes
correlacionaram na seguinte sequéncia: temperatura (r = 0,1387), pH (r = 0,0734), e carga de
peroxido de hidrogénio (r = 0,0020).

Para obten¢do da Figura 12 foi realizado um corte na superficie de resposta, onde se
utilizou os pontos X3 = 1,5; X4 = 3, escolhidos com base na reducdo da perda de ferro atingida
entre os tratamentos experimentais. A equacdo que descreve este corte na superficie esta
apresentada abaixo, onde a resposta. Yg é o valor da resposta estimada de perda de ferro, em
funcdo do pH (X;) e da temperatura (X;). Como pode ser observado (Figura 13), obtem-se

baixos valores de perda de ferro em pH elevado e baixas temperaturas.

Ys = 86,2693 — 0,2907X; — 2,07363X, — 0,10006X? + 0,01132X2 + 0,0304X,X,

Figura 12. O grifico de superficie de resposta mostra o e.eito da interagcdo entre o pH (X;) e a
temperatura (X;) sobre a perda de ferro (PFe).

As melhores condi¢des de tratamento para a obtencdo da XMC para sua aplicacao

como agente depressor na flotacdo do minério de ferro estdo resumidas abaixo. Observando
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que foram estudados os seguintes parametros de tratamento: pH (8, 9, 10, 11, e 12), o tempo
(1,3, 5,7, e9h), temperatura (65, 80, 72,5, 87,5, € 95 °C), e carga de per6xido de hidrogénio
0, 1,5,3,4,5e 6 kg /t).

(a) Conteudo de ferro no concentrado do minério de ferro: favorecido por longo tempo
de reacdo, bem como valores intermedidrios de pH e baixas temperaturas.

(b) Contetido de ferro no rejeito: os menores teores de ferro no rejeito foram
alcancados quando valores elevados de pH foram obtidos, temperatura baixa e
longo tempo de reagdo.

(c) Conteudo de silica no concentrado: baixos teores de silica no concentrado foram
obtidos quando foram utilizados tempo longo de reagdo, adicionalmente valores de
pH intermedidrios em pontos extremos de temperatura.

(d) Recuperacdo metdlica de ferro: Valores altos de recuperacdo de ferro foram
obtidos usando curto tempo de reacdo e valores intermedidrios de temperatura e
carga de peroxide de hidrogénio.

(e) Recuperacdo mdssica: Valores considerados bons de recuperacdo massica foram
alcancados usando curto tempo de reacdo, adicionalmente a valores elevados de
pH e temperature.

(f) Perda de ferro: a menor perda de ferro foi percebida, quando foram utilizados
tempos de reaccdo longos, em adicdo aos baixos valores de pH emtemperatura

intermediaria.

Vale a pena mencionar que as melhores condi¢des para a obtencdo da XMC, foram
analisadas individualmente, dentro dos intervalos propostos nesse estudo. No entanto, de
forma mais especifica, foram descritas algumas condicdes para os pardmetros mais relevantes
para o processo. O teor de ferro no concentrado e a perda de ferro sdo os parametros mais
importantes exigidos industrialmente.

A partir da andlise minuciosa dos gréficos e através da equacdo de regressdo, as
melhores condi¢des obtidas para o ferro no concentrado foram: pH = 10; 9 h de reagdo;
72,5°C e 1,5kg/t de H,0;; que correspondeu a uma resposta de 68,78% de ferro no
concentrado. No entanto, a perda de ferro, através da mesma andlise, obteve a seguinte

condi¢do: pH = 8,5; 82,5 °C; 3 h de reacdo; 1,5 kg/t de H,O, alcando uma resposta de 1,49%
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de perda de ferro para o rejeito. Contudo, € essencial tracar um paralelo entre estes
parametros, de modo a determinar o melhor tratamento para a produgdo de XMC.

Sendo assim, € importante estar atento aos valores aceitdveis para cada um destes
parametros, pois ndo serd sempre possivel obter resultados extremamete bons para todos os
parametros testados. Assumindo a condicdo estabelecida para o teor de ferro no concentrado,
a perda de ferro obtida foi igual a 7,11%, o que € aceito comercialmente. As demais respostas
foram: 8,8% de ferro no residuo, 91,2% de recuperagdo metdlica de ferro, 63,3% de
recuperagdo de ferro. O contetdo de silica no concentrado obtido uma resposta negativa no

modelo, logo foi desconsiderada.

4.3. Estudo da caracterizacao quimica do Residuo Agroindustrial e da XMC

A composicao de diferentes matérias-primas pode variar muito, devido a natureza
complexa e heterogénea de biomassa. Diante disso, é de extrema importancia a andlise da
composi¢do quimica da matéria-prima estudada, pois quando realizada precisamente pode
tornar a resposta para muitas questdes a serem discutidas. Além dos principais constituintes
da biomassa, como celulose, hemicelulose e ligninas, existem também os componentes
secundérios que podem incluir proteina, cinzas, dcidos organicos, € outros materiais nao
estruturais. Embora estes componentes, individuais representam apenas uma pequena fracdo
da matéria-prima, a sua presenca pode desenvolver um padrio significativo na operacao de

uma biorrefinaria em escala industrial.

4.3.1. Caracterizacao do Residuo Agroindustrial

A Tabela 17 mostra a caracterizagdo do RA em funcdo da extragdo de diferentes

solventes, além da comparacao com algumas literaturas.
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Tabela 17. Caracterizacdo do RA

Amostra Amido Celulose | Hemicelulose | Proteina L}l,%)liglla Cinzas
Extrativos 0,00 29,74 35,63 8,29 10,38 0,89
Totais
Extrativoem | oq 29,71 35,61 11,19 13,85 0,89
etanol
Extrativoem | 5 29,72 36,46 10,59 15,00 0,89
cloroférmio
Literatura -
Chanliaud, et 10a25 15a25 40 a 50 - - -
al., 1995
Literatura - 157 a
Schell, et al., i 10,3a14,4| 36,3a379 |83a97| 99al6,6 09al,0
25,6
2004
Literatura -
Kalman, et al., 21,3 15 37,1 14 - 1
2006

Em geral, a composicdo quimica do RA obtida neste estudo é semelhante a outras
caracterizacoes relatada por alguns autores (Chanliaud, et al., 1995; Schell, et al., 2004;
Kalman, et al., 2006). As porcentagens de hemicelulose, proteinas, lignina total e cinzas estao
dentro da faixa usualmente encontrada (Tabela 17). Os valores que mais se distanciam da
literatura sdo os teores de amido e celulose. Esta diferenca pode ser atribuida a uma
subestimacdo do teor de amido. Como observado, a porcentagem de amido deste estudo esta
inferior a citada pela literatura, enquanto que o oposto é observado para o teor de celulose. E
bem sabido que as amostras que contém alto teor de amido representam um desafio adicional,
pois 0 amido também € hidrolisado em glicose através do método de hidrélise dcida (Sluiter et
al., 2010). Uma vez que os carboidratos sdao analisados como mondmeros, é confuso para
separar glicose a partir de celulose e amido.

Além disso, outro comportamento que merece atencdo foram os teores de lignina
encontrados para cada uma das amostras de fibra de milho. Estes resultados demostraram uma
tendéncia de aumento para cada tipo de extracdo, na seguinte sequéncia: cloroférmio > etanol
> total. Esta observacdo pode ser explicada devido a presenca de proteina nas amostras
causando interferéncia na andlise (Sluiter et al., 2010; Peterson ¢ Walde, 1932; Norman e
Jenkins, 1934a; Norman e Jenkins, 1934; Norman, 1937). Segundo vérios autores a proteina
pode, potencialmente, interferir nas medi¢des de lignina insolivel, uma vez que a lignina é
determinada gravimetricamente como residuo insoltdvel apds a hidrélise dcida; e nem toda
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fracdo de proteina na amostra € soldvel ap6s hidrdlise. A determinagdo da quantidade de
proteina condensada com o residuo insoldvel em 4cido € dificil, visto que a proteina terd sido
alterada durante a condensagdo. Tal informacdo pode apoiar explicacdes entre a diferenca de

proteina e teor de lignina de cada amostra.

4.3.2. Caracterizacao quimica da XMC

Os resultados ja foram discutidos por meio de andlise de regressdo, considerando a
melhor equacdo ajustada para as varidveis dependentes, aqui avaliadas, em funcdo do pH,
temperatura, carga de perdxido de hidrogénio e tempo. Porém, para complementar esta
discussdo € interessante entender a composi¢cdo quimica da XMC. Esta andlise quimica
fornece informagdes, adicionais, a fim de compreender melhor o desempenho XMC numa
flotacdo de minério de ferro. A Tabela 18 apresenta os principais componentes da XMC, tal
como o rendimento da extragdo, quando aplicado a 100 g de residuo. Além disso, com os
resultados da Tabela 18 € possivel relacionar o rendimento de extracdo e a extracdo de
hemicelulose com as varidveis de especificacdo do minério, até agora estudadas. A Tabela

19mostra essas comparagoes.
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Tabelal8. Caracterizacao quimica e rendimento de extracdo da XMC

Tratamento | Glisose Outros Lignina| Cinzas Residuo Rendimento,
acucares Agr. %
1 10,97 20,98 19,74 13,92 100,00 18,19
2 2,66 47,15 13,80 10,73 100,00 57,97
3 8,59 26,77 21,05 11,48 100,00 26,14
4 1,49 41,81 13,35 10,83 100,00 62,31
5 12,50 12,53 17,15 11,79 100,00 21,42
6 3,28 47,83 10,45 10,67 100,00 52,06
7 5,68 41,30 15,44 9,12 100,00 41,19
8 2,08 39,68 12,77 11,13 100,00 61,71
9 5,30 33,63 15,30 8,63 100,00 34,96
10 2,80 49,38 13,90 10,79 100,00 61,72
11 0,86 46,35 13,68 7,89 100,00 32,42
12 2,15 46,70 11,49 11,67 100,00 61,58
13 6,59 39,91 14,17 8,49 100,00 42,25
14 2,26 43,78 13,15 11,18 100,00 62,63
15 2,46 45,60 15,55 8,26 100,00 48,07
16 1,89 4491 13,15 11,45 100,00 56,49
17 9,38 12,77 17,75 13,28 100,00 15,98
18 11,94 49,34 26,00 19,18 100,00 77,91
19 3,04 34,72 16,89 10,08 100,00 38,81
20 5,08 39,73 16,11 7,66 100,00 61,06
21 4,79 41,04 14,95 8,42 100,00 56,11
22 1,40 46,70 14,19 9,16 100,00 60,46
23 5,18 28,09 18,85 13,87 100,00 34,88
24 1,35 49,06 11,70 9,10 100,00 62,01
25 0,70 47,23 14,05 8,46 100,00 61,64
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Tabelal9. Comparagao entre o rendimento de extragdo da XMC, extragao de hemicelulose e
as especificagdes do minério de ferro

Extracdo de

Tratamentos hernic;iulose, Rendl(glento, ( (ljg) (ng:) (Séco)z) ?113)2 RFe | RM LI:)ZS
1 9,24 18,19 56,75 | 10,98 | 17,42 | 82,55 | 97,56 | 84,30 | 3,52
2 50,49 57,97 64,21 | 9,30 | 6,47 | 8598 | 95,67 | 73,05 | 5,11
3 15,46 26,14 58,96 | 9,75 | 14,02 | 85,16 | 95,08 | 78,99 | 4,18
4 45,90 62,31 65,00 | 9,37 | 5,04 | 8596|9246 | 69,75 | 5,78
5 6,63 21,42 56,92 | 16,56 | 17,09 | 75,03 | 93,62 | 80,65 | 6,54
6 38,45 52,06 64,15 | 8,90 | 6,62 | 86,62 | 94,84 | 72,49 | 4,99
7 30,77 41,19 65,29 | 8,95 | 5,23 | 86,40 | 94,16 | 70,98 | 5,30
8 44,63 61,71 65,54 | 12,14 | 4,59 | 81,87 | 92,36 | 69,09 | 7,68
9 22,70 34,96 67,38 | 11,87 | 1,96 | 82,13 | 91,83 | 66,56 | 8,09
10 50,56 61,72 63,75 | 8,53 | 7,16 | 86,62 | 92,94 | 71,48 | 4,96
11 50,35 32,42 67,60 | 13,60 | 1,49 | 79,69 | 90,13 | 65,37 | 9,61
12 56,31 61,58 64,18 | 9,25 | 6,52 | 86,22 | 92,43 | 70,61 | 5,54
13 40,39 42,25 62,69 | 9,16 | 8,60 | 85,87 | 92,56 | 72,40 | 5,15
14 73,05 62,63 64,27 | 10,55 | 7,29 | 84,01 | 92,44 | 70,52 | 6,34
15 40,00 48,07 63,74 | 8,86 | 7,16 | 86,76 | 93,85 | 72,19 | 5,02
16 48,04 56,49 64,30 | 10,75 | 7,27 | 83,86 | 92,26 | 69,27 | 6,74
17 6,10 15,98 54,87 | 12,95 | 20,28 | 80,60 | 95,06 | 84,94 | 3,98
18 43,06 77,91 61,88 | 11,10 | 9,83 | 82,87 | 96,00 | 76,06 | 5,42
19 29,37 38,81 66,77 | 11,51 | 2,53 | 82,26 | 91,33 | 67,07 | 7,73

20 57,54 61,06 66,55 | 11,76 | 3,00 | 82,04 | 92,61 | 68,23 | 7,62
21 37,33 56,11 64,07 | 10,17 | 6,61 | 84,22 | 93,45 | 71,52 | 591
22 44,92 60,46 65,18 | 9,33 | 5,21 | 86,04 | 94,79 | 71,30 | 5,46
23 21,37 34,88 59,65 | 9,96 | 13,05 | 84,59 | 95,63 | 78,61 | 4,34
24 66,32 62,01 64,67 | 7,74 | 5,56 | 88,08 | 94,74 | 71,83 | 4,45
25 45,60 61,64 64,23 | 9,59 | 6,41 | 84,50 | 95,60 | 73,02 | 5,33
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Pela Figura 14 nota-se que, quanto maior o rendimento de extragdo, maior € o teor de
hemicelulose no extrato, até um ponto em que o rendimento tende a estabilizar - valores

superiores a 50% de hemicelulose proporcionam um rendimento de cerca de 60%.

100
90 -
80 -
70 -
60 -
50 -
40 -
30 -

20 . ¥ =.0,012x2 + 1,665x + 5,703
o R2=759%

0

Rendimento da extracio, %

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Extracio de hemicelulose, %

Figural4. Relagdo entre hemicelulose e rendimento de extragao.

A Figura 15 refere-se a relagdo entre rendimento de extragdo e o teor de ferro no
concentrado do minério, de modo que quanto maior o rendimento, até certo valor critico
(aproximadamente 50%), maior € o teor de ferro no concentrado do minério. Relacionando as
Figuras 14 e 15; até 36% de extracdo de hemicelulose € significativo para melhoria do

desempenho da XMC na flotagdo de minério de ferro, em termos de ferro no concentrado.
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Rendimento de extraciao da XMC, %
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Figura 15. Relacdo entre rendimento de extracdo e teor de ferro no concentrado do minério
de ferro.
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A Figura 16, referente ao teor de silica no minério concentrado, estd de acordo com a
afirmacao anterior. Um alto teor de silica em minério concentrado € indesejado, assim, existe
um valor de rendimento da extragdo, tal que o contetido de silica no minério concentrado é

baixo; isto ocorre em rendimento préximo de 40%.
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Rendimento de extracao da XMC, %

Figural6. Relacio entre rendimento de extracdo e o contetido de silica no minério
concentrado.

s

A Figura 17 relaciona rendimento de extragdo com a recuperacdo massica. E
importante ter cuidado ao analisar este grafico, pois leva a crer que em baixos rendimentos
maior € a recuperacdo massica; o que € errado. Na verdade, quando a recuperacdo madssica €
muito elevada significa que parte das impurezas presente no minério bruto ndo foi
devidamente removida para o rejeito durante o processo de flotacdo. Assim, para este caso, €
esperado que a recuperagdo madssica atinja valores em torno de 60-70%; uma vez que o
minério estudado continha 28,03% de impurezas, sendo o principal elemento a silica. Dessa
forma, a recuperacdo madssica em torno de 70% foi alcancada quando rendimento foi de 46-

57%, o que corresponde a uma extracao de hemicelulose na ordem de 31 a 47%.
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Figura 17. Relagdo entre o rendimento de extragdo da XMC e a recuperacao mdssica.

A Figura 18 associa o conteddo em hemicelulose no extrato com teor de ferro no
minério concentrado, e analogamente para o rendimento, quanto maior o teor de

hemicelulose, maior € o teor de ferro no minério concentrado.
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Figural8. Relacdo entre extracdo de hemicelulose e o conteido de ferro no monério
concentrado.

Resumindo, como o rendimento estd intimamente relacionado com o teor de hemicelulose
no extrato, foram observadas tendéncias semelhantes para cada varidvel analisada. Valores de
rendimento e hemicelulose de 50% e 60%, respectivamente, fornecem o melhor cendrio em

que o melhor desempenho da XMC na flotagao do minério de ferro é alcancado.
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5. CONCLUSAO

Neste estudo, foi possivel obter a melhor correlacao (valor absoluto) da produgao da
XMC associada com as varidveis independentes, a saber: pH, temperatura, tempo e carga de
peroxido de hidrogénio. A varidvel independente que apresentou maior correlacdo: com o
rendimento da extracao foi o pH (r = 0,7652); com o contetido de ferro no concentrado do
minério foi o tempo (r = 0,3774); com o contetido de ferro no rejeito foi o pH (r = -0.3060);
com o conteddo de silica no concentrado foi o tempo (r = -0.3652); com a recuperacdo
metdlica de ferro foi o tempo (r = -0,3633); com a recuperacdo mdssica foi o tempo (r = -
0,4426); com a perda de ferro foi o tempo (r = 0,2411).

Além disso, para cada varidvel de especificacio do minério de ferro estudada foi
possivel obter, em termos gerais, a melhor condi¢do de extragdo da XMC. Em geral, a melhor
condicdo, respeitando as devidas prioridades de especificacdo do minério de ferro, destaca-se,
de acordo com o interval estudado neste trabalho a seguinte condi¢do: pH 10; 9 horas de
reacdo; 72,5 °C e 1,5 kg/t de H,0,, alcancando 68.78% de ferro no concentrado.
Adicionalmente, foi avaliado a relacdo entre o rendimento de extracdo e o conteudo de
hemicelulose extraido no processo, relatando similaridade entre essas varidveis com cada
especificagdo do minério analisada. Valores de rendimento e hemicelulose em torno de 50% e
60%, respectivamente, proporcionaram o melhor cendrio para aplicagdo da XMC com agente

depressor do minério de ferro.
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APENDICE 1

CARACTERIZACAO QUIMICA DO RESIDUO AGROINDUSTRIAL

Tabela 1. Caracterizacdo quimica do residuo agroindustrial, livre de extrativos (valores percentuais)

Amostra | Arabinana | Galactana | Glucana Xilana Manana Ll,g ) Ll%' AAC 1flos Grupps Proteinas | Extrativo Ash
Solivel | Insolivel | ur6nicos acetil
Extrativo 12,09 3,15 32,54 17,74 0,73 7,40 3,83 0,98 1,85 8,75 14,09 0,87
total 12,25 3,27 33,20 18,04 0,75 7,40 3,97 0,95 1,93 8,75 13,98 0,90
Média 12,17 3,21 32,87 17,89 0,74 7,40 3,90 0,97 1,89 8,75 14,04 0,89
Extrativo 11,33 3,12 33,44 17,12 0,68 7,57 6,50 0,98 1,85 11,25 5,99 0,87
em etanol 11,38 3,06 32,94 16,96 0,75 7,57 6,30 0,95 1,93 10,63 6,20 0,90
Média 11,36 3,09 33,19 17,04 0,72 7,57 6,40 0,97 1,89 11,25 6,10 0,89
Extrativo 10,83 2,97 32,85 16,24 0,65 8,20 6,20 0,98 1,85 10,00 2,99 0,87
clor:fré)lrmio 10,96 3,00 32,11 16,39 0,69 8,10 6,20 0,95 1,93 10,00 3,20 0,90
Média 10,90 2,99 32,48 16,32 0,67 8,20 6,20 0,97 1,89 10,00 3,10 0,89
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Tabela 2. Condic¢des estabelecidas para o tratamento

Tratamento | Repeticao | pH Temperatura, °C | Carga de H,0,, kg/t | Tempo, horas | Carga de NaOH (kg/t)
1 1 9 72,5 1,5 3 41
2 1 11 72,5 1,5 3 88
3 1 9 87,5 1,5 3 44
4 1 11 87,5 1,5 3 94
5 1 9 72,5 4,5 3 42
6 1 11 72,5 4,5 3 86
7 1 9 87,5 4,5 3 50
8 1 11 87,5 4,5 3 94
9 1 9 72,5 1,5 7 48
10 1 11 72,5 1,5 7 90
11 1 9 87,5 1,5 7 51
12 1 11 87,5 1,5 7 100
13 1 9 72,5 4,5 7 49
14 1 11 72,5 4,5 7 92
15 1 9 87,5 4,5 7 53
16 1 11 87,5 4,5 7 100
17 1 8 80 3 5 30
18 1 12 80 3 5 240
19 1 10 65 3 5 56

20 1 10 95 3 5 63
21 1 10 80 0 5 60
22 1 10 80 6 5 70
23 1 10 80 3 1 53
24 1 10 80 3 9 76
25 12 10 80 3 5 65
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