SERIE ROCHAS E MINERAIS INDUSTRIAIS

Aproveitamento de Feldspato Pegmatitico da Regiao
Borborema-Seridé para Produgao de Vitroceramica
Feldspatica Reforgcada com Leucita



PRESIDENCIA DA REPUBLICA
Luiz Inacio Lula da Silva

José Alencar Gomes da Silva
Vice-Presidente

MINISTERIO DA CIENCIA E TECNOLOGIA

Sérgio Machado Rezende
Ministro da Ciéncia e Tecnologia

Luiz Antonio Rodrigues Elias
Secretario-Executivo

Luiz Fernando Schettino
Secretario de Coordenagdo das Unidades de Pesquisa

CETEM — CENTRO DE TECNOLOGIA MINERAL

Adao Benvindo da Luz
Diretor do CETEM

Anténio Rodrigues Campos
Coordenador de Apoio a Micro e Pequena Empresa

Arnaldo Alcover Neto
Coordenador de Analises Minerais

Joao Alves Sampaio
Coordenador de Processos Minerais

José da Silva Pessanha
Coordenador de Administragao

Ronaldo Luiz Correa dos Santos
Coordenador de Processos Metalurgicos e Ambientais

Zuleica Carmen Castilhos
Coordenadora de Planejamento, Acompanhamento e Avaliagéo



SERIE ROCHAS E MINERAIS
INDUSTRIAIS

ISSN —1518-9155 ISBN 978-85-61121-33-4
SRMI - 13

Aproveitamento de feldspato pegmatitico
da regidao Borborema-Seridé para producgao
de vitroceramica feldspatica reforcada
com leucita

Carla Napoli Barbato

Engenheira Quimica - UFF, M.Sc. em Engenharia de
Materiais - PEMM/COPPE/UFRJ, Doutoranda em
Engenharia Quimica - EQ/UFRJ. Atuagéo na area de
minerais industriais.

Tsuneharu Ogasawara

Engenheiro Industrial Metalurgico - UFF, M.Sc. e D.Sc.
em Engenharia Metalurgica e de Materiais - PEMM/
COPPE/UFRJ, Pés-Doc pela Rutgers - The State
University of New Jersey. Professor Adjunto do PEMM/
COPPE/UFRJ. Atuacao na area de materiais ceramicos
avancados.

Joao Alves Sampaio

Engenheiro de Minas - UFPE, M.Sc. e D.Sc. em
Engenharia Metalurgica e de Materiais - PEMM/COPPE/
UFRJ, Tecnologista Sénior do CETEM/MCT. Atuacao na
area de tratamento de minérios.

CETEM/MCT
2008



SERIE ROCHAS E MINERAIS INDUSTRIAIS

Silvia Cristina Alves Franga
Editora

Luiz Carlos Bertolino
Subeditor

CONSELHO EDITORIAL

Adriano Caranassios (CETEM), Antonio Rodrigues Campos
(CETEM), Francisco Wilson Holanda Vidal (CETEM), Jurgen
Scnellrath (CETEM), Salvador Luiz M. de Almeida (CETEM)
Artur Pinto Chaves (USP), Benjamin Calvo Pérez (Universidade
Politécnica de Madri), Carlos Adolpho Magalhdes Baltar
(UFPE), Marsis Cabral Junior (IPT), Renato Ceminelli (Consul-
tor)

A Série Rochas e Minerais Industriais publica trabalhos na area mi-
nero-metallirgica. Tem como objetivo principal difundir os resultados
das investigagdes técnico-cientificas decorrentes dos projetos desen-
volvidos no CETEM.

O conteudo desse trabalho & de responsabilidade exclusiva do(s)
autor(es).

Thatyana Pimentel Rodrigo de Freitas
Coordenacao editorial

Vera Lucia Espirito Santo Souza
Programacéo visual

Carla Napoli Barbato
Editoracao eletrénica

Barbato, Carla Napoli

Aproveitamento de feldspato pegmatitico da regido Borborema-
Serid6é para a produgdo de uma vitroceramica felspatica reforgada
com leucita/ Carla Napoli Barbato, Tsuneharu Ogasawara, Jo&do
Alves Sampaio. — Rio de Janeiro: CETEM/MCT, 2008.

41p. (Série Rochas e Minerais Industriais, 13)

1. Feldspato. 2. Minerais industriais. 3. Leucita. 4. Vitroceramica. I.
Centro de Tecnologia Mineral. |l. Ogasawara, Tsuneharu. Ill.
Sampaio, Jodo Alves. |V. Série. V. Titulo.

CDD - 553




SUMARIO

RESUMO 7
ABSTRACT 8
1| INTRODUGAO 9
1.1 | Feldspato 10
1.2 | Pegmatito da Regido Borborema-Seridé 1
1.3 | Vitroceramica Feldspatica Reforgcada com Leucita __ 12
2 | MATERIAIS E METODOS 15
2.1 | Preparagao da Amostra Bruta do Pegmatito da
Regido Borborema-Seridé 15
2.2 | Caracterizagdao da Amostra Bruta do Pegmatito da
Regiao Borborema-Serido 16
2.3 | Ensaios de Beneficiamento 16
2.4 | Producgéo da Frita 18
2.5 | Sinterizagao da Frita 19
2.6 | Obtengao da Vitroceramica Feldspatica Reforgcada
com Leucita 20
3 | RESULTADOS E DISCUSSOES 21
3.1 | Caracterizagao da Amostra Bruta do Pegmatito da
Regiao Borborema-Serido 21
3.2 | Ensaios de Beneficiamento 23
3.3 | Vitroceramica Feldspatica Reforgada com Leucita __ 27
4 | CONCLUSOES 33
4.1 | Beneficiamento do Pegmatito da Regiao
Borborema-Serid6 33
4.2 | Vitroceramica Feldspatica Reforgada com Leucita __ 34

BIBLIOGRAFIA

35






RESUMO

No Brasil, as principais fontes comerciais de feldspato séo os
pegmatitos, que sdo rochas de composi¢gao basicamente grani-
ticas. Os pegmatitos da regido Borborema-Serido, localizados
nos estados da Paraiba e Rio Grande do Norte, sdo constitui-
dos basicamente por minerais de quartzo, feldspato, mica, cau-
lim, entre outros. O principal processo de beneficiamento dos
pegmatitos é a flotagao, que proporciona a separagéo, em es-
cala industrial, dos minerais (feldspato, quartzo e mica) com
descarte das impurezas, como os minerais de ferro. Na etapa
de flotagdo, foi utilizado como coletor o Lilaflot 811 M (etera-
mina) para a remogao dos minerais de quartzo e muscovita. O
concentrado de feldspato obtido foi utilizado na produgao de
uma vitroceramica feldspatica reforgada com leucita, com a
seguinte composicéo quimica (% em peso): 56,5 de SiO,, 20
de Al,O3, 11,2 de K;0, 0,1 de B,03, 0,1 de CaO, 10,5 de Na,O
e 0,7 de CeO,. A fusao da frita foi realizada em cadinho de alu-
mina, em forno mufla, na temperatura de 1.200°C, seguida de
choque térmico em agua e moagem. As técnicas utilizadas na
caracterizagdo da frita foram: anadlise térmica (DTA/TGA) e
difracdo de raios-X (DRX). As amostras de p6 de frita foram
prensadas e sinterizadas nas temperaturas de 900, 1.000 e
1.100°C para obtencao de uma pastilha, que foi submetida ao
processo de prensagem a quente, com a finalidade de obter as
vitroceramicas. Em razao da elevada temperatura utilizada no
processo de prensagem a quente, ndo foi possivel obter as
vitroceramicas.

Palavras-chave
pegmatito, feldspato, flotacao, frita, leucita



ABSTRACT

In Brazil, the main commercial sources of feldspar are the
pegmatites, which composition is basically granitic rocks. The
pegmatites of the Borborema-Seridd’s area, located in the
states of Paraiba and Rio Grande do Norte, are constituted
basically by minerals of quartz, feldspar, mica, kaolin, among
others. The main process of improvement of the pegmatites is
the flotation, which provides the separation in industrial scale of
the minerals: feldspar, quartz and mica with discard of the
sludges as the minerals of iron. In the flotation stage, it was
used as collector Lilaflot 811 M (eteramine) for the removal of
the minerals of quartz and muscovite. The concentrate of
obtained feldspar was used in the production of a leucite
reinforced feldspathic glass-ceramic with the following chemical
composition (% in weight): 56.5 of SiO,, 20 of Al,O3;, 11.2 of
K,0O, 0.1 of B,O3, 0.1 of CaO, 10.5 of Na,O and 0.7 of CeO..
The melting process was run in alumina crucible and muffle
furnace at the temperature 1,200°C, followed by thermal shock
in water, grinding. The techniques used in the characterization
of the frits were: thermal (DTA) analysis and ray-X diffraction.
The samples of frits powder were pressed and sintered to form
tablets, which were submitted to injection molding at high
temperatures (900°C; 1,000 and 1,100°C) with the purpose of
obtaining the shaped glass-ceramic piece. In reason of the
high temperature used in the injection molding it was not
possible to obtain the glass ceramic.

Keywords
pegmatite, feldspar, flotation, frit, leucite.
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1] INTRODUGAO

Materiais ceramicos sao utilizados em restauragdes dentarias
por possuirem caracteristicas estéticas semelhantes ao dente
natural, alta resisténcia a degradacdo quimica na cavidade
bucal e, principalmente, por serem biocompativeis.

Muitas das ceramicas dentarias sdo vitroceramicas, isto €, pos-
suem uma fase constituida por graos finos e policristalinos en-
volvidos por uma matriz vitrea (GORMAN e HILL, 2003). As
fases cristalinas numa vitroceramica podem ser: apatita, dissili-
cato de litio, mica, leucita, entre outros.

As vitroceramicas feldspaticas reforgadas com leucita utilizam
o feldspato como matéria-prima basica. No Brasil, a principal
fonte comercial de feldspato s&o os pegmatitos que podem ser
encontrados na regido Borborema-Seridd, localizada nos esta-
dos da Paraiba e Rio Grande do Norte.

No mercado brasileiro, atualmente, as vitrocerdmicas para fins
odontoldgicos, utilizam matérias-primas importadas como, por
exemplo: Optimal Pressable Ceramic (OPC), IPS Empress,
entre outras. Além disso, ha poucas pesquisas em desenvolvi-
mento sobre materiais ceramicos para restauracdes dentarias
que utilizam matéria-prima nacional. Desta forma, sao
necessarias pesquisas desde a lavra dos minerais basicos, seu
beneficiamento/purificacdo até a produgdo de ceramicas
odontoldgicas.

Neste contexto, o presente trabalho teve por finalidade estudar
um processo de obtengdo de uma vitroceramica feldspatica
reforgada com leucita, utilizando os feldspatos contidos nos
pegmatitos da regido Borborema-Serido.
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1.1 | Feldspato

Os feldspatos constituem os grupos de minerais mais abun-
dantes na crosta terrestre (cerca de 60%) e compreendem os
silicatos de aluminio combinados com sdédio, potassio, calcio e,
eventualmente, bario. Os principais minerais sao:

- ortoclasio/microclinio - (Ky0.Al03.6Si0y);
- albita - (N320A|2036S|02),
- anortita - (Ca0.Al,03.2Si0y,).

As caracteristicas basicas dos feldspatos estéo relacionadas a
seqguir:

- densidade - 2,54 a 2,76;

- cores - branco, cinza, réseo;

- dureza- 6 a 6,5 (escala Mohs);

- sistema de cristalizagdo - monoclinico, triclinico;

- aspecto otico - translucido e transparente (menos fre-
glente);

- clivagem - perfeita em duas dire¢ées formando angulos
de 90°C ou préximo deste valor.

O aspecto o6tico e as cores decorrem da existéncia de grandes
volumes vazios em sua estrutura, o que permite a ocorréncia
de varios elementos nestes sitios. Como, geralmente, a cor de
cada feldspato numa rocha é constante, este € um bom critério
para indicagao do tipo de mineral existente. Os potassicos (or-
toclasios) costumam ser réseos e os célcicos ou sédicos (plagi-
oclasios) brancos.
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1.2 | Pegmatito da Regiao Borborema-Serido

A provincia pegmatitica da regido Borborema—Seridé localiza-
se nos estados da Paraiba e do Rio Grande do Norte. Cerca de
quatrocentos corpos pegmatiticos encontram-se encaixados em
micaxistos, quartzitos e gnaisses do Grupo Serid6 e, em
propor¢gées bem menores, nos gnaisses e migmatitos do com-
plexo gnaissico-migmatitico. Os pegmatitos, na maioria, séo
mineralizados em tantalita/columbita, berilio, cassiterita, turma-
linas, aguas-marinhas, espoduménio, micas, feldspatos, quart-
z0, caulim, entre outros.

No pegmatito localizado no municipio de Currais Novos (mine-
racdo Ubaeira), sdo encontrados os seguintes minerais: quart-
zo, feldspatos, micas, berilo, turmalina e, eventualmente, a tan-
talita, aparentemente sem valor comercial.

O beneficiamento de feldspato geralmente fundamenta-se na
flotacdo e separagdo magnética para remover os minerais
acessorios, tais como a mica, granada, ilmenita e quartzo. No
caso de pegmatito e de areia feldspatica, o quartzo é aprovei-
tado como co-produto. Em algumas aplicagdes, a existéncia de
silica (quartzo) é vantajosa, no entanto em outras requer um
feldspato bastante puro.

Os métodos de exploragdo e lavra até entdo empregados na
regido Borborema-Seridé s&o rudimentares, ndo ha o emprego
de técnicas de engenharia de minas. As técnicas de
concentragao utilizadas sao também rudimentares e consistem
apenas em uma catagdo manual na frente de lavra (LUZ et al.,
2003).
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1.3 | Vitroceramica Feldspatica Refor¢cada com Leucita

As porcelanas odontolégicas designadas para préteses unita-
rias metalo-cerdmicas e muitos outros vidros e ceramicas
odontoldgicas utilizam como matéria-prima o feldspato.
Quando o feldspato & misturado com varios 6xidos metalicos e
submetito ao tratmento térmico a altas temperaturas (1.150°C a
1.530°C), ocorre uma fusdo incongruente, processo no qual o
material se funde, formando um liquido rico em silica e um
cristal com composicao quimica diferente do liquido.

Nos ultimos anos, constatou-se um crescente uso de vitroce-
ramica nas restauracdes dentarias. A vitroceramica é um mate-
rial constituido por graos finos e policristalinos encobertos por
uma matriz vitrea. A fase cristalina confere ao compésito cera-
mico uma melhoria na resisténcia mecénica, dureza e estabili-
dade quimica, quando comparado com a fase Vvitrea
(GORMAM e HILL, 2003).

A vitroceramica é obtida mediante controle da cristalizagédo da
frita durante o tratamento térmico. Nesta etapa, ocorre a nucle-
agao e o crescimento da fase cristalina na matriz vitrea, que
depende da composigdo quimica e de um tratamento térmico
especifico (CATTELL et al., 2005).

As porcelanas constituidas de leucita sédo utilizadas em restau-
ragdes dentarias, com o objetivo de aumentar a resisténcia me-
canica da porcelana e de compatibilizar os coeficientes de ex-
panséo térmica (o) da cerdmica com o coeficiente de expanséo
térmica do substrato metalico, pois os vidros derivados de
feldspato possuem baixos coeficientes de expansao térmica,
que sao incompativeis com os das ligas metalicas utilizadas
como substrato em restauragdes metalo-ceramicas. As vitroce-
ramicas constituidas de leucita sdo bastante versateis e podem
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ser obtidas por varios mecanismos de sinterizagdo, em fornos
convencionais ou em fornos com prensagem a quente (CATTELL
et al., 2005).

A leucita é um mineral, potassio-alumino-silicato (K;O.Al,03.4Si0,),
com elevado coeficiente de expanséao térmica. O seu ponto de
fusdo esta em torno de 1.693°C (HASHIMOTO et al., 2005). A
temperatura ambiente, a fase predominante da leucita é tetra-
gonal. A mudancga de fase passando de cubica (alta leucita)
para tetragonal (baixa leucita), no intervalo de 605-625°C, é
acompanhada por uma variagdo significativa do volume e do
coeficiente de expanso térmica (o = 11 x 10°a 13 x 10° K
para oo = 20 x 10° a 25 x 10°® K”), que geram uma tensao
compressiva tangencial em volta dos cristais responsaveis pela
neutralizagdo da forga motriz de formagdo de trincas
(CATTELL et al, 2005, TSETSEKOU et al, 2002). A
cristalizacdo ou a introducdo da expansao elevada da leucita
na fase tetragonal na base vitrea é benéfica, pois aumenta o
coeficiente de expanséo a um 6timo nivel, permitindo uma boa
interagdo do mineral com o substrato metalico (CATTELL et al.,
2001).

O volume de leucita numa porcelana dentaria varia de 17 a 45%
de leucita tetragonal na matriz vitrea. As porcelanas que pos-
suem elevadas porcentagens de leucita sofrem, com maior fre-
quéncia, a deflexao de trincas, fenbmeno que ocorre quando a
trinca muda de diregdo de propagag¢ao ao encontrar um cristal,
o que diminui a intensidade de propagacao (CESAR et al., 2004).

1.3.1 | Prensagem a Quente

A técnica de prensagem a quente utiliza um forno especial com
uma prensa pneumatica, na qual o material vitreo é prensado
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num molde refratario em elevada temperatura, a vacuo. As
vantagens da prensagem a quente, comparada com outros
métodos de queima, sao: diminuicao da porosidade, aumento
do médulo de Weibull, aumento da tensao flexural e excelente
adaptacéo.

O sistema utiliza ciclos de processamento pequenos e a
técnica de cera perdida, que € uma técnica utilizada para obter
um modelo de cera com a forma desejada e este é eliminado
durante a sua queima deixando uma cavidade-molde no refra-
tario para ser depois preenchida por metal liquido ou vidro
escoante, favorecendo a obtencdo de um produto com a forma
proxima ao ideal. Este processo é usado rotineiramente nas
industrias ceramicas e seu uso foi sugerido na producdo de
porcelanas dentarias, em restauracbes metalo-cerdmica e
totalmente ceramica. O sistema IPS Empress foi o primeiro a
utilizar este processo na producdo de cerdmicas que contém
cristais de leucita, seguido pelo sistema Optimal Pressable
Ceramic (OPC). As condi¢des nas quais é realizado o processo
de prensagem a quente dos sistemas mencionados acima
constam na Tabela 1 (GORMAN et al., 2000).

Tabela 1. Condigbes da prensagem a quente para o sistema IPS
Empress e Optimal Pressable Ceramic

Sistema T4 (°C) / Presséao (bar) t1 (min) to (min)
IPS Empress 1.180 /5 20 20
OPC 1.150/5 20 15

T4- Temperatura de queima; t; —tempo no patamar; t, —tempo de
prensagem
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2 | MATERIAIS E METODOS

Para obter o concentrado de feldspato ha necessidade de um
processo que consiste de trés etapas:

(i) preparagao da amostra, que consiste na britagem,
homogeinizacdo e moagem da amostra;

(i) estudos de caracterizagdo tecnoldgica, que con-
siste nas determinagbes das composigbes quimi-
cas e mineraldgica da amostra e grau de liberagao
do feldspato em relagdo aos seus contaminantes;

(iii) beneficiamento do minério por meio da flotagéo
el/ou separagdo magnética.

2.1 | Preparagdao da Amostra Bruta do Pegmatito da
Regiao Borborema-Seridoé

A primeira etapa consistiu na cominuigdo da amostra, com au-
xilio do britador de mandibulas. O produto da britagem foi re-
britado em um britador de rolos, operando em circuito fechado
com uma peneira de abertura de 2,38 mm. No estagio
seguinte, procedeu-se a homogeneizagcdo da amostra global
em pilha prismatica e foram retiradas sub-amostras de 20 kg.
Para se realizar os ensaios em laboratorio, foi feita nova pilha
de homogeneizacdo com sub-amostras de 20 kg, obtendo
aliquotas de 1,0 kg.

Os ensaios de moagem foram realizados em moinho de barras
de laboratério (300 X 165 mm). Assim, utilizaram-se 10 barras
de 20 mm de didmetro, 1 kg de minério e 1 L de agua, vari-
ando-se apenas o tempo de moagem.
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2.2 | Caracterizagdao da Amostra Bruta do Pegmatito
da Regido Borborema-Seridé

A caracterizagdo da amostra foi realizada por meio de: analise
granulométrica, determinagéo do espectro de liberagdo, analise
quimica por fluorescéncia de raios-X, espectroscopia de absor-
¢ao atdmica, analise mineraldgica determinada por difratome-
tria de raios-X e analise petrografica.

2.3 | Ensaios de Beneficiamento

A Figura 1 ilustra o diagrama em blocos das etapas dos pro-
cessos utilizados no beneficiamento do pegmatito da regido
Borborema-Serid6 (RN).

Moagem

v

Flotacao

Concentrado Rejeito

\_¢

Separacao Magnética

Concentrado Magnético Produto Ndo Magnético

Figura 1. Diagrama em blocos das etapas de beneficiamento do
pegmatito da regido Borborema-Seridé (RN)
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2.3.1 | Flotacdo

Os ensaios de flotagdo foram realizados em uma célula
DENVER MOD D12 de laboratério, com uma cuba de 5 L e
amostras de 1 kg, previamente moida no moinho de barras.

Optou-se pela flotagao reversa do feldspato em relagdo a mus-
covita e ao quartzo. O processo foi conduzido em dois estagios:
rougher e scavenger. Assim, o concentrado de feldspato foi a
fracao nao flotada no estagio scavenger.

Utilizou-se como coletor o Lilaflot 811 M, uma eteramina, utili-
zada como coletor de quartzo e muscovita (BRAGA et. al,
2005). O pH da polpa utilizado foi controlado com auxilio dos
acidos fluorsilicico (H,SiFs) e o sulfurico (H,SO,4). Na Tabela 2
estdo descritas as condi¢des e o sistema de reagentes em que
foram realizados os ensaios da flotagao.

2.3.2 | Separacao Magnética

Os ensaios de separagdo magnética foram realizados em um
separador magnético a Umido de alta intensidade, modelo
Boxmag Rapid, com os concentrados de feldspato, obtidos no
processo de flotagao.

O produto ndo magnético, o concentrado de feldspato e os
rejeitos das etapas rougher e scavenger foram submetidos a
analise quimica por espectroscopia de absor¢ao atbmica para
determinar os teores de SiO,, Al,O3, Fe,03, Na,O e K,0.
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Tabela 2. Condi¢des operacionais e o sistema de reagentes do pro-
cesso de flotagao

Rougher Scavenger
pH 3 3
Tempo de cond. do acido (min) 5 -
Tempo de cond. do coletor (min) 1 1
Tempo de flotagdo (min) 5 3
Rotacdo no cond. (rpm) 1400 1400
Rotacao durante a flotagédo (rpm) 1200 1200
% de sodlidos no cond. 37 18
% de solidos na flotagéo 18 18

Sistema de Reagentes (Lilaflot

Ensaios Tl\i;nazoerie Regulador 811 M)
(min) de pH Conc. do Coletor (g/t)
Rougher Scavenger
1 16 H,SiFg 400 200
2 16 H,SiFg 300 150
3 16 H,SiFg 200 100
4 16 H,SiFg 100 50
5 16 H,SO, 200 100
6 16 H,SO, 100 50
7 11 H,SO, 200 100
8 21 H,SO, 200 100

Cond- Condicionamento, Conc.- concentracdo, Lilaflot 811 M-
eteramina

2.4 | Produgao da Frita

A principal matéria-prima utilizada na composicéo da frita foi o
produto ndo magnético do ensaio 8 de beneficiamento do peg-
matito da regiao Borborema-Seridd (RN). As composi¢cbes qui-
mica do feldspato e da frita estdo descrita na Tabela 3.
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Tabela 3. Composigdes quimica (% em peso) do feldspato e da frita

Composigéo Quimica do Feldspato (% em peso)

S|02 A|203 NazO Kzo F6203 Total

Feldspato
63 16,95 7,54 3,34 0,04 90,87
Composigdo Quimica Padrao da Frita (Cattell et. al, 2005)
Componentes % (em peso) Componentes % (em peso)
SiO, 56,1 K,O 11,2
Al,O3 19,9 Na,O 10,5
CeO, 0,7 Total 98,4

Baseada na composigao padrao da frita, além do acréscimo do
feldspato foi necessaria a adicdo das seguintes matérias-pri-
mas: Al,O3;, Na,CO,;, K,CO3, borax e CeO,. A quantidade de
matéria-prima utilizada (% em peso) para obter a frita pode ser
observada na Tabela 4.

Tabela 4. Quantidade de matéria-prima (% em peso) utilizada na
producgao de frita

Matérias-primas (% em peso) Matérias-primas (% em peso)

Feldspato 77,30 K>COs5 10,5
Al,O3 4,25 bérax 2,40
Na,O 4,95 CeO, 0,60

A mistura de pos foi homogeneizada num gral de agata, vertido
num cadinho e levada a mufla, na temperatura de 1.200°C, por
3 h. Apds a fusdo do material, a mistura foi resfriada brusca-
mente em um recipiente com agua e gelo.

2.5 | Sinterizagao da Frita

A frita obtida foi cominuida no grau de agata a uma granulome-
tria inferior a 43 um, para em seguida ser prensada (15,4 bar),
em molde cilindrico de ago inox com diametro de 0,9 mm. As
pastilhas obtidas foram submetidas ao processo de sinteriza-
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¢ao nas seguintes temperaturas: 900, 1.000 e 1.100°C, por 1 h,
com uma taxa de aquecimento de 10°C/min.

2.6 | Obtengao da Vitroceramica Feldspatica Reforcada
com Leucita

As fritas sinterizadas nas temperaturas de 900, 1.000 e
1.100°C foram prensadas a quente no forno Ceram Press da
NEY. A temperatura inicial foi de 700°C, taxa de aquecimento de
60°C/mim e mantido a temperatura de 1.180°C, por 38 min,
nesse patamar a prensagem ocorreu por 18 min, com a pres-
séo de 5 bar.

O po de frita, de frita sinterizada e da vidroceramica foram ca-
racterizadas por meio das seguintes técnicas: analise térmica
diferencial e gravimétrica (DTA/TGA), difratometria de raios-X
(DRX) e microscopia eletrénica de varredura (MEV).
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3 | RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 | Caracterizagdo da Amostra Bruta do Pegmatito
da Regiao Borborema-Seridé

A analise do difratograma de raios-X da amostra bruta (Figura
2) indica a existéncia dos seguintes minerais: microclinio,
albita, muscovita e quartzo.

Intensidade (u.a)

1400

12005
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800:
600:
400:
200:

04

A-Albita
M-Microclinio
Mu-Muscovita
Q-Quartzo

0

Figura 2. Difratograma de raios-X (radiagdo Co K,) da amostra bruta
do pegmatito da regido Borborema-Serid6

Com base nos resultados da analise quimica por fluorescéncia
de raios-X (Tabela 5) e pela difragdo de raios-X, pode-se con-
cluir que o feldspato é sddico (albita), pois o teor do 6xido de
sodio é superior ao do 6xido potassico. O 6xido e/ou hidréxido
de ferro deve estar associado a granada. Esta, todavia, ndo
detectada pela analise de difracdo de raios-X, em decorréncia
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da sua baixa concentragao na amostra. Mesmo assim, a gra-
nada foi identificada pela analise petrografica (Figura 3).

Tabela 5. Composicdo quimica da amostra bruta do pegmatito da
regido Borborema-Seridé (RN)

Componentes % (em peso) Componentes % (em peso)

SiO, 69,22 CaO 0,34

TiO, 0,02 MgO 0,08

Al,O3 18,34 Na,O 8,00

Fezo3 0,1 Kzo 3,25

MnO 0,01 P,0s5 0,34
Perda ao fogo 0,29 -

A observacgao das fracdes da analise granulométrica no micros-
copio eletrbnico de varredura e na lupa binocular indica que os
minerais de quartzo, muscovita e feldspatos encontram-se libe-
rados na granulometria inferior a 417 um.

B Granada

-

.

Figura 3. Fotomicrografia com luz polarizada em: (A) os minerais de
feldspato, quartzo e muscovita e em (B) os minerais muscovita e
granada
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3.2 | Ensaios de Beneficiamento

A amostra bruta foi moida em moinho de barras e, em seguida,
submetida ao processo de flotagdo para retirar os minerais de
quartzo e muscovita. Este processo consistiu de duas etapas:
rougher e scavenger. O concentrado scavenger da flotagao foi
encaminhado a separagdo magnética a umido para remogao
dos minerais portadores de ferro, obtendo entdo a fracdo nao
magnética, como concentrado final de feldspato.

Na Tabela 6 observa-se a analise quimica por absorgédo atb-
mica da amostra bruta e dos produtos ndo magnéticos dos
ensaios de beneficiamento.

Tabela 6. Composi¢ao quimica (% em peso) da amostra bruta e dos
produtos ndo magnéticos dos ensaios de beneficiamento

Teores (%)

S|02 A|203 NaZO KQO F9203
Amostra Original 69,22 18,34 8,00 3,25 0,10

Ensaio 1 69,8 16,28 5,26 3,39 0,03
Ensaio 2 71,8 16,33 5,55 3,75 0,02
Ensaio 3 734 13,15 4,95 3,28 0,03
Ensaio 4 67,9 12,29 5,05 2,75 0,03
Ensaio 5 66,5 13,86 6,71 2,90 0,05
Ensaio 6 65,7 16,92 6,54 2,79 0,04
Ensaio 7 65,8 16,82 7,80 3,36 0,03
Ensaio 8 63 16,95 7,54 3,34 0,04

Verificou-se que em todos os ensaios de beneficiamento houve
a diminuicdo dos teores de Al, Na e K, isto se deve provavel-
mente ao arraste de albita e microclinio para o rejeito,
indicando que o coletor utilizado n&o foi muito seletivo a estes
minerais.

Nos ensaios de beneficiamento 1, 2, 3 e 4, nos quais foram
utilizado o acido fluorsilicico como regulador de pH, os ions
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fluoreto adsorvidos na superficie do feldspato e da muscovita
aumentam a carga negativa da superficie destes minerais, faci-
litando a adsorgao do coletor catibnico, aumentando a concen-
tracdo destes minerais nos rejeitos rougher e scavenger, por
este motivo que nesses ensaios, ndo foi observada a
existéncia de muscovita, porém elevou-se a concentragdo de
quartzo no produto ndo magnético. Esse fato foi corroborado
pela analise quimica dos ensaios de 1 a 3 (Tabela 6), na qual
pode-se observar o aumento do teor de SiO, ,nos concentrados
de feldspatos.

A Figura 4 ilustra a influéncia da concentragéo do coletor sobre
as recuperacdes massica e metalurgica e sobre os teores dos
componentes Na,O, K,O e Fe,O3 nos concentrados rougher,
scavenger e nos produtos ndo magnéticos dos ensaios de be-
neficiamento de 1 a 4.

Os melhores resultados foram obtidos no ensaio 4 na qual a
recuperagdo dos alcalis (Na,O+K,0) foi superior a 80% e a
recuperagdo massica do produto nao magnético em torno de
86%, embora os melhores teores de alcalis foram obtidos no
ensaio 3. O segundo melhor resultado foi obtido no ensaio 3,
no qual a recuperagao de alcalis (K,O+Na,O) foi de aproxima-
damente 80% e recuperagdo massica na ordem de 65%.

A menor recuperagdo metalirgica de Fe,O3 no produto nao
magnético e os melhores teores de alcalis (Na,O+K,0) foram
obtidos no ensaio 2. Desse modo, escolheram-se as concen-
tracbes dos ensaios 3 e 4 para realizagdes dos ensaios de
beneficiamento 5 e 6, porém modificou-se o regulador de pH.

Nos ensaios de beneficiamento 5 e 6, foi utilizado o acido sulfu-
rico como regulador de pH. A analise quimica destes ensaios
(Tabela 6) indica que houve uma diminui¢do no teor de SiO,.



Aproveitamento de Feldspato Pegmatitico da Regido...

%)

.
.
.

] \\ Concenl.rado Rougher
804 AN ./
H

70] — .

— . —
Concentrado Scaverger

O\ Concentrado Rougher
s0] T~

70 Concentrado Scaveng

Recuperagdo Metaltrgica de K,0 (

100 150 200 250 300 350 400

Recuperagéo Metalurgica de Na,O (%)

T T T T T T T Concentragéo do Coletor (g/t)
100 150 200 250 300 350 400
Concentragéo do Coletor (g/t)

Produto Nao Magnético

90 —_ 6.0

0]  Concentrado Scavenger > b
Concentr Rm}h% 554 o D—\o:

1. . /Teor de Na,

60 \ 504 © o r

Recuperag&o Metalurgica de Fe,0, (%)

80
P
@
454 g
W ’ f 703
30 < Recuperagéo Massica | 8
L0 . B
e . S
20 5 S
2 608
354 yd 2
100 150 200 250 300 350 400 e &
l o
Concentragéo do Coletor (g/t) S 2
3090 " TeordeK,0 s

8

100 150 200 250 300 350 400
Concentrag&o de Coletor (g/t)

Figura 4. Influéncia da concentragdo do coletor sobre o teor, as recu-
peracbes metallrgica e massica nos concentrados rougher, scavenger e
nos produtos ndo magnéticos dos ensaios de beneficiamento 1, 2, 3
ed

Na Figura 5, consta a influéncia da concentragdo do coletor
sobre as recuperacdes massica e metalurgica e sobre os
teores dos componentes Na,O, K,O e Fe,O3; nos concentrados
rougher e scavenger e nos produtos ndo magnéticos dos en-
saios de beneficiamento 5 e 6, que utilizaram como regulador
de pH o acido sulfurico.

O ensaio 6 obteve os melhores resultados na recuperagao

massica do produto ndo magnético. A recuperagcdo metallrgica
dos alcalis foi superior a 90%. Observou-se também menor
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recuperagdo metallurgica de Fe,O3; no produto ndo magnético
(aproximadamente a 45%).
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Figura 5. Influéncia da concentragdo do coletor sobre o teor, as recu-
peragbes metallrgica e massica nos concentrados rougher, scavenger e
produtos ndo magnéticos dos ensaios de beneficiamento 5 e 6

Como a finalidade era obter o concentrado de feldspato para
ser utilizado na producao de uma cerédmica odontoldgica com a
seguinte composicéo quimica (% em peso): 56,1 de SiO,, 20
de Al,O; 10,1 de Na,O, 11,2 de K;O e 0,7 de CeO,, verificou-
se, por meio dos calculos estequiométricos, que a quantidade
de matéria-prima a ser acrescentada como: Al,O;, Na,CO; e
K,COj3 era maior, quanto maior o teor de SiO, no produto nao
magnético. Dentro deste contexto, foram realizados os ensaios
7 e 8, com a finalidade de obter um menor teor de silica.
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O menor teor de SiO, foi obtido no ensaio 8. Esse fato foi cor-
roborado pela andlise quimica do concentrado ndo magnético
(Tabela 6).

Tabela 7. Quantidade de matéria-prima (g) para a produgdo de 20 g
de frita

Produto Ndo Feldspato AlL,O; Na,CO; K,CO; CeO Bérax

Magnético (9) (9) (@) @ (@ (9
Ensaio 1 14,21 122 176 220 012 048
Ensaio 2 14,11 1,31 177 219 013 049
Ensaio 3 1349 176 189 225 012 048
Ensaio 4 13,88 165 169 220 012 046
Ensaio 5 1449 143 129 221 012 047
Ensaio 6 1486 097 133 225 012 048
Ensaio 7 1517 101 104 218 012 049
Ensaio 8 1546 0,85 099 210 012 048

3.3 | Vitroceramica Feldspatica Reforgcada com Leucita

3.3.1 | Caracterizacao da Frita

A avaliagao dos difratograma de raios-X (Figura 6) indica que a
frita é vitrea, com um perfil difratométrico caracterizado por
halo centrado em torno de 20 = 33°, caracteristico da formacao
de materiais vitreos.
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Figura 6. Difratograma de raios-X (radiagdo Co Ka) da frita

Na Figura 7, observam-se dois picos endotérmicos nas tempe-
raturas de 90 e 920°C e um pico exotérmico na temperatura de

740°C.
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Figura 7. Representacdo grafica dos resultados da analise térmica e
diferencial (DTA/TGA) da frita
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O pico endotérmico correspondente a temperatura de 90°C
esta relacionado a perda de agua livre (umidade), em
decorréncia do resultado do ensaio termogravimétrico (TGA),
que evidéncia uma perda de massa no intervalo de tempera-
tura de 0 a 300°C. O outro pico endotérmico (920°C) esta
relacionado & dissolucdo de leucita na matriz vitrea (ARAUJO,
1998 e GUPTA et al., 2003). O pico exotérmico (740°C) esta
relacionado a cristalizacao de leucita.

3.3.2 | Sinterizagéo da Frita

A andlise do difratograma de raios-X da frita sinterizada nas
temperaturas de 900, 1.000 e 1.110°C (Figura 8) indicou a
ocorréncia dos cristais de leucita. O pico de leucita foi mais
intenso na temperatura de sinterizagcdo de 900°C, o que é um
indicio de que nesta temperatura de sinterizagao, houve uma
maior concentragao dos cristais de leucita na matriz vitrea.

L-Leucite
Loy
L Sinterizagdo a 1100°C
L

L
L Sinterizagdo a 1000°C

L
L L . . ~
Sinterizagdo a 900°C
— T r 1 1 T 1T 1T 1 717
0O 10 20 30 40 50 60 70 80 90
20

Intensidade (u.a)

Figura 8. Difratograma de raios-X (radiagédo Co Ka) da frita sinterizada
a 900, 1.000 e 1.100°C
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Na Figura 9, pode-se observar as micrografias de microscopia
eletrénica de varredura da frita sinterizada a 900, 1.000 e
1.100°C.

Figura 9. Imagem da miscroscopia eletrénica de varredura (MEV),
com elétron secundario, da frita em (A.1) e (A.2) sinterizada a 900°C,
em (B.1) e (B.2) sinterizada a 1.000°C e em (C.1) e (C.2) sinterizada a
1.100°C

A andlise de MEV da frita sinterizada (Figura 9) indica que o
tamanho dos cristais de leucita situam-se entre 2 a 3 um e dis-
tinguem-se pela sua geometria relativamente esférica em todas
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as temperaturas de sinterizagdo (900, 1.000 e 1.100°C).
Porém, na temperatura de sinterizagdo de 900°C, o material
possui uma distribuicdo homogénea dos cristais de leucita na
matriz vitrea e ndo ha microtrincas ao redor dos cristais e nem
na matriz vitrea.

Nas temperaturas de sinterizagdo de 1.000 e 1.100°C, forma-
ram-se aglomerados de cristais de leucita, pequenas areas da
matriz vitrea com auséncia de cristais, o que favoreceu a for-
macao de microtrincas. Tais caracteristicas foram mais inten-
sas na pastilha que foi sinterizada na temperatura de 1.100°C.

Segundo Cattell et al. (2001), as microtrincas estdo associadas
aos grandes cristais de leucita (5,5 + 9,7 umz) e a existéncia de
aglomerados, enquanto as fraturas na matriz vitrea sdo causa-
das pela auséncia de uma distribuicdo uniforme dos cristais de
leucita, o que contribui para a diminuicao da resisténcia flexural
da ceramica. Para melhorar as propriedades mecéanicas, é ne-
cessario obter pequenos cristais de leucita (1 um) distribuidos
homogeneamente na matriz vitrea. Estes cristais diminuem a
quantidade de microtrincas e a suscetibilidade da matriz vitrea
ser fraturada.

3.3.3 | Caracterizacao das Vitroceramicas Feldspaticas
Reforcadas com Leucita

Os difratogramas de raios-X da frita sinterizada nas temperatu-
ras de 900, 1.000 e 1.100°C e prensada a quente (Figura 10)
indicam auséncia dos cristais de leucita, caracteristica de for-
macao de material vitreo. Portanto, ndo foi obtido a vitrocera-
mica feldspatica reforgada com leucita. A auséncia destes cris-
tais apds o processo de prensagem a quente podem ser atri-
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buidas a elevada temperatura (1.180°C) utilizada na
prensagem a quente, o que forneceu energias térmica e
mecanica necessarias a dissolugao dos cristais na matriz
vitrea, devido a diminuicdo da energia interfacial, pois
particulas maiores crescem a custa de particulas menores
(CATTELL et al., 2005).

Sinterizaggo a 1.100°C

Prensagema Quente a 1.180°C

Sinterizacdo a 1.000°C
Prensagema quente a 1.180°C

OO T st teeirisensstohogenc

Sinterizagdo a 900°C
Prensagema Quente a 1.180°C

Intensidade (u.a)

0 10 20 30 40 50 60 70 8 D
20

Figura 10. Difratograma de difracdo (radiagdo Co Ka) de raios-X do
processo de prensagem a quente
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4 | CONCLUSOES

4.1 | Beneficiamento do pegmatito da Regidao Borborema-
Serido (RN)

Os minerais constituintes na amostra bruta oriunda do pegma-
tito da regido Borborema-Seridd sdo: quartzo, albita, microcli-
nio, muscovita. Estes minerais encontram-se liberados na gra-
nulometria inferior a 417 pum.

No processo de flotagdo, no qual utilizou o coletor Lilaflot 811
M (eteramina), € aconselhavel utilizar como regulador de pH o
acido sulfurico para que os minerais de quartzo € muscovita
sejam coletados e, conseqlientemente, aumentar a concentra-
¢ao de feldspato no produto ndo magnético.

No presente estudo, a eteramina (Lilaflot 811 M) deve ter flo-
tado o feldspato, o que justifica a ocorréncia de uma
quantidade significativa desse mineral nos rejeitos rougher e
scavenger. Tal fato pode explicar a diminuicdo do teor de
alcalis no concentrado de feldspato (produto ndo magnético),
comparado com o teor de élcalis da amostra bruta, por este
motivo sugere-se que seja realizado um estudo mais detalhado
do assunto, realizando o processo de flotagdo com outros
sistemas de reagentes.

As condigdes utilizadas no ensaio 8 (tempo de moagem 21
mim, regulador de pH: acido sulfurico e dosagem do coletor:
200 e 100 g/t, nas etapas rougher e scavenger, respectiva-
mente) de beneficiamento proporcionaram a obtengdo de um
concentrado de feldspato adequado a produgao da vitrocera-
mica feldspatica reforgada com leucita.
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4.2 | Vitroceramica Feldspatica Reforgada com Leucita

As condigbes utilizadas no processo de obtencao da vitrocera-
mica reforgadas com leucita, ndo foram adequadas, provavel-
mente pela elevada temperatura (1.180°C) utilizada no pro-
cesso de prensagem a quente que favoreceu a dissolugdo dos
cristais de leucita na matriz vitrea. Esta evidéncia foi corrobo-
rada pelo difratograma de raios-X do produto da prensagem a
quente das fritas sinterizadas a 900, 1.000 e 1.100°C, ou se€ja,
da vitroceramica, indicando a auséncia do pico relacionado a
estrutura cristalina da leucita, sugerindo que o material obtido
tem caracteristicas vitreas e ndo de uma vitroceramicas que é
caracterizada pela existéncia de cristais (leucita) distribuidos
na matriz vitrea.
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