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No Brasil, as principais fontes comerciais de feldspato sdo os pegmatitos, que
sdo rochas de composicdo basicamente graniticas. Os pegmatitos da regiao
Borborema-Seridd, localizados nos estados da Paraiba e Rio Grande do Norte, sdo
constituidos basicamente por minerais de quartzo, feldspato, mica, caulim, entre
outros. O principal processo de beneficiamento dos pegmatitos é a flotacdo, que
proporciona a separacdo, em escala industrial, dos minerais (feldspato, quartzo e
mica) com descarte das impurezas, como os minerais de ferro. Na etapa de flotagao,
foi utilizado como coletor o Lilaflot 811 M para a remog¢ao dos minerais de quartzo e
muscovita. O concentrado de feldspato obtido foi utilizado na producdo de uma
vitroceramica feldspatica reforcada com leucita, com a seguinte composi¢cdo quimica
(% em peso): 56,5 de SiO,, 20 de Al,O3, 11,2 de K;0, 0,1 de B,0;, 0,1 de CAo, 10,5
de Na,O e 0,7 de CeO,. A fusdo da frita foi feita em cadinho de alumina, em forno
mufla, nas temperaturas: 1.200, 1.300 e 1.400°C, seguida de choque térmico em agua
e moagem. As técnicas utilizadas na caracterizagéo da frita foram: analise térmica
(DTA/TGA) e difragao 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 obtencdo de uma
pastilha, que foi submetida ao processo de prensagem a quente, com a finalidade de
obter as vitroceramicas. A formacado de leucita, na etapa de sinterizacdo e de
prensagem a quente, pdde ser comprovada pela analise de difragdo de raios-X e pela

microscopia eletrénica de varredura (MEV).
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In Brazil, the main commercial sources of feldspar are the pegmatites that are in
composition the basically granitic rocks. The pegmatites of the Borborema-Seridéd’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 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 K0,
0.1 of B,O3, 0.1 of Ca0, 10.5 of Na,O and 0.7 of CeO,. The melting process was run in
alumina crucible and muffle furnace in the temperatures: 1,200; 1,300 and 1,400°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 e 1,100°C) with the
purpose of obtaining the shaped glass-ceramic piece. The formation of leucite, in the
sintering and of heat pressing stages were determined by using: ray-X diffraction and

scanning electron microscopy.
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CAPITULO |

INTRODUGAO

Ceramica é um composto inorganico com propriedades tipicamente néo
metalica, de composigdo variavel e estrutura complexa e € preparada em elevadas
temperaturas. E utilizada na producdo de utensilios domésticos, blindagens militares,
supercondutores, restauracdes dentarias, entre outros.

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

Muitas das cerdmicas dentarias sao vitroceramicas, isto é, possuem uma fase
constituida por graos finos e policristalinos envolvidos por uma matriz vitrea
(GORMAN et al., 2003). As fases cristalinas numa vitrocerdmica podem ser: apatita,
dissilicato de litio, mica, leucita, entre outros.

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

No mercado brasileiro, atualmente, as vitroceramicas para fins odontoldgicos,
utilizam matérias-primas importadas como, por exemplo: Optimal Pressable Ceramic
(OPC), IPS Empress, entre outras. Além disso, ha poucas pesquisas sendo
desenvolvidas sobre materiais ceramicos para restauragcbes dentarias que utilizam
matéria-prima nacional.

Por este motivo ha necessidade de desenvolver um processo de obtencéo de
vitroceramica utilizada em restauragcbes dentarias com matérias—primas nacionais.
Desta forma, sao necessarias pesquisas desde a lavra dos minerais basicos, seu
beneficiamento / purificacdo até a producao de ceramicas odontoldgicas.

Dentro deste contesto, o presente trabalho teve por finalidade estudar um
processo de obtencdo de uma vitroceramica feldspatica reforcada com leucita

utilizando os feldspatos contidos nos pegmatitos da regido Borborem-Seridé.



CAPITULO II

REVISAO BIBLIOGRAFICA

I.1- Aproveitamento de Feldspatos Contidos em Pegmatito da Regido

Borborema-Serido

Os feldspatos constituem os grupos de minerais mais abundantes na crosta
terrestre (cerca de 60%) e compreendem os silicatos de aluminio combinados com
sédio, potassio, calcio e, eventualmente, bario. Os principais minerais sao:
ortoclasio/microclinio  (K;0.Al,03.6Si0,), albita (Na;O.Al,03.6Si0,) e anortita
(Ca0.Al,03.2Si0y).

As composi¢cdes dos feldspatos podem ser caracterizadas por um diagrama
ternario (Figura 11.1.1), composto por ortoclasio, anortita e albita. Os feldspatos, cuja
composigao quimica varia entre sodio e potassio, sdo ditos alcalinos, enquanto
aqueles cuja composigdo varia entre sodio e calcio sdo ditos calco-soédicos ou
feldspatos plagioclasios. Na Tabela I1.1.1 consta a composi¢ao quimica dos principais
feldspatos (KAUFFMAN e DYK, 1994).

Ca0.Al,0,2S5i0,
Plagioclasio Calcico
Anortita

Ocorre

Ab. or|

Na,0.Al,0,.65i0, Feldspatos Alcalinos K.0.Al,0..65i0,
i g % Ortoclasio e Microclinio
Plagioclasio Sédico

Feldspato Potassico
Albita

Fonte: KAUFFMAN e DYK, 1994.

Figura I.1.1 - Diagrama ilustrativo dos produtos comerciais de feldspatos, série
plagioclasios.



Tabela I1.1.1 - Composigéo quimica tipica (%) dos feldspatos.

Feldspato K,O Na,O CaO Al,O4 SiO,
Microclinio 16,9 - - 18,4 64,7
Ortoclasio 16,9 - - 18,4 64,7
Albita - 11,8 - 19,4 38,8
Anortita - - 20,1 36,6 43,3

Fonte: KAUFFMAN e DYK, 1994.

As caracteristicas basicas dos feldspatos estao relacionadas a seguir:

(i) densidade - 2,54 a 2,76;

(i) cores - branco, cinza, réseo;

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

(iv) sistema de cristalizagcao - monoclinico, triclinico;

(v) aspecto 6tico - translucido e transparente (menos freqiente);

(vi) clivagem - perfeita em duas diregdes formando adngulos de 90°C ou préximo

deste valor.

O aspecto 6tico 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 (ortoclasios) costumam ser
réseos e os calcicos ou sédicos (plagioclasios) brancos.

Os feldspatoides sdo aluminossilicatos de potassio, sodio e calcio. O contetdo
de silica faz a diferenca quimica entre feldspatos e feldspatéides, os quais contém
cerca de dois tergos de silica a menos que os feldspatos alcalinos €, por isso, tendem
a formar solugdes ricas em alcalis, especificamente, em sédio e potassio. Os grupos

dos feldspatodides incluem: nefelina sienito, leucita, sodalita, cancrinita, entre outros.

I.1.1- Depésitos e Oferta Mundial de Feldspatos

A principal fonte de feldspato esta situada nos pegmatitos, que séo rochas de
composi¢cdo basicamente granitica (quartzo-feldspato-mica), de granulagao
geralmente grossa, muitas vezes exibindo cristais gigantes, encaixados em estruturas
lineares de rochas metamérficas, geralmente de idade pré-cambriana, com veios ou
lentes de formas e tamanhos variados. Os pegmatitos constituem a maior fonte, em
termos mundiais, de alguns metais raros, particularmente tantalo, além de serem

importantes depésitos de berilio, estanho, litio, mica, gemas coradas, feldspatos,



caulim, quartzo, entre outros (LUZ et al., 2003). Seus principais depdsitos no Brasil,
encontram-se na provincia Borborema-Serid6 (Nordeste) e na provincia Oeste (estado
de Minas Gerais) (MOTTA et al., 2002).

Além dos pegmatitos existem outras fontes de feldspato: alaskitos, granitos,
nefelina sienito, aplitos, areia feldspatica e filitos (LUZ e COELHO, 2005).

Alaskitos sdo rochas cuja composicdo mineral é formada por 45% de
plagioclasio, 25% de microclinio e 10% de muscovita. Pode haver variagdo nestas
proporg¢des, principalmente na diminuigdo do conteudo de microclinio e muscovita que
podem até desaparecer. E comum ter como minerais assessorios a granada, a biotita
€ a apatita, e em menor quantidade, o berilo, a turmalina e o epidoto (MORAES e
HECHT, 1997).

Granitos sao rochas constituidas pelos seguintes minerais: quartzo, feldspato e
mica. Pode conter de 50 a 70% de feldspato alcalino, porém é raramente lavrado pelo
seu conteudo em feldspato (LUZ e COELHO, 2005).

Nefelina sienito € uma rocha ignea similar a um granito, sem quartzo e com
predominancia de feldspatos (microclinio e albita), feldspatoides (nefelina, sodalita),
dolomita, monazita/zirconita e minerais portadores de ferro (SAMPAIO e FRANCA,
2005).

Depdsito de areias de praia, de rio ou de dunas podem conter quantidades de
feldspatos passiveis de serem aproveitadas economicamente. No Brasil, nos
municipios de Seropédica e ltagaui; RJ, ocorrem depdsitos de areia feldspatica com
cerca de 25% de feldspatos potassicos e sddicos (LUZ e COELHO, 2005).

Aplitos sdo aqueles cuja mineralogia € desenvolvida com base em magmas
residuais, normalmente associados a pegmatitos. Sao intrusbes relativamente
homogéneas, estreitas e que possuem como principais minerais acessorios: granada,
zircdo e turmalina. Sua textura é variavel e sua origem esta provavelmente ligada a
alteragbes magmaticas superpostas ao feldspato de granulometria grossa. As rochas
que constituem este tipo de depdsito sao tipicas hospedeiras de minerais de titanio
(MORAES e HECHT, 1997).

O filito € uma rocha metamoérfica de granulacao fina constituida por caulinita,
sericita e quartzo. Um dos principais usos do filito € na industria cerdmica, empregado
como fundente (LUZ e COELHO, 2005).

No Brasil, as reservas de feldspato oficialmente conhecidas estdo na ordem de
301,7 milhdes de toneladas, distribuidas entre os estados de Minas Gerais, Sdo Paulo,
Bahia, Ceara, Paraiba, Parana, Pernambuco, Rio de Janeiro, Rio Grande do Norte e

Santa Catarina. A producdo mundial de feldspato, em 2005, atingiu 11,5 milhdes de



toneladas e os maiores produtores foram: Italia (21,7%), Turquia (17,4%), Tailandia
(8,7%), Estados Unidos (6,6%) e Franca (5,7%) (JESUS, 2006).

1.1.2.- Pegmatito da Regidao Borborema-Seridé

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
proporcbées bem menores, nos gnaisses e migmatitos do complexo gnaissico—
migmatitico. Os pegmatitos, na maioria, sdo mineralizados em tantalita/columbita e
berilio, entre outros.

Além da tantalita/columbita e do berilio, a provincia é produtora de cassiterita,
turmalinas, aguas-marinhas, espoduménio, micas, feldspato, quartzo, caulim, entre
outros.

No pegmatito localizado no municipio de Currais Novos (mineragdo Ubaeira),
sdo encontrados os seguintes minerais: quartzo, feldspato, mica e, eventualmente, a
tantalita, aparentemente sem valor comercial. A Figura 11.1.2 ilustra a ocorréncia
desses minerais. O quartzo, apesar de ser abundante, ndo ocorre em cristais bem
definidos, distribui-se ao longo de todo o pegmatito, intercrescido com feldspatos e
micas ou formando massas volumosas que constituem os nucleos. Possui uma grande

variagao de cores, entretanto predomina a cor branca-leitosa.



Figura 11.1.2 — Constituintes mineraldgicos mais importantes dos pegmatitos da
regido Borbrema-Seridé. Em (A) quartzo e feldspato, em (B) feldspato e
turmalina (pontos escuros) e em (C.1 e C.2) quartzo, feldspato e mica.

Os feldspatos encontrados sdo de dois tipos: os feldspatos potassicos pertiticos
e a albita. Os feldspatos potassicos possuem estruturas pertiticas e se distribuem
intercrescidos com quartzo e micas ou, formando aglomerados de cristais gigantes. A
albita aparece com habito lamelar e em arranjos radiais, intercrescida com as micas
esverdeadas ou com o feldspato potassico; geralmente possui cor branca, ao contrario
do feldspato potassico que normalmente é réseo ou marrom avermelhado.

A mica mais comum é a muscovita, que ocorre em dois tipos, segundo critérios
de tamanho e cor. A de maior valor econémico pode ser lavrada e ocorre em grandes
placas de até 15X15 cm. Sua cor € normalmente amarronzada ou enegrecida, devido
as alteragdes da turmalina negra e granada que, normalmente, formam inclusdes e
transparente, quando ha baixo teor de ferro. A mica secundaria ocorre em pequenas
placas com cor esverdeada. Outra variedade de mica menos freqliente é a biotita, em
forma de ripas e com dimensobes variadas (MORAES e HECHT, 1997).

Os métodos de exploragao e lavra até entao empregados na regido Borborema-
Seridé sdo empiricos, ndo ha o emprego de técnicas da engenharia de minas. As
técnicas de concentracao utilizadas sao também rudimentares e consistem apenas em

uma catagdo manual na frente de lavra (LUZ et al., 2003).



O feldspato lavrado nessa regido é consumido, basicamente, pela industria
ceramica. O quartzo réseo € vendido para a industria da construgao civil, na qual é
utilizado na producao de revestimentos. O quartzo hialino é vendido para as industrias
de vidro. A mica € utilizada na producgao de isolantes térmicos (MORAES e HECHT,
1997).

11.1.3) Processos de Beneficiamento do Pegmatito

O beneficiamento de feldspato geralmente compreende os processos de flotagao
€ separagao magnética para remover 0s minerais acessorios, tais como mica,
granada, ilmenita e quartzo.

Na década de 60, o antigo NIM (Nacional Institute for Metallurgy) e agora
MINTEK, na Africa do Sul, desenvolveu um projeto com o objetivo de melhorar o
aproveitamento dos pegmatitos. Na ocasido, foi proposta uma lavra seletiva, ou
parcialmente seletiva, e a utilizagdo de uma usina para beneficiamento dos
pegmatitos. Essa usina tinha como objetivo recuperar todos o0s minerais de
importancia econdémica, contidos nos pegmatitos. A flotacdo foi o método sugerido
para recuperar os minerais de importancia econémica - feldspato, mica, espoduménio,
berilo, tantalita - contidos nos pegmatitos. A flotagdo nao foi bem sucedida para
recuperar esses minerais, devido a falta de informagdo sobre a composi¢cao
mineralégica da alimentagdo do minério (LUZ et al., 2003).

O Centro de Insvestigacion para Industrias Minerales CIMM (1990) estudou, em
escalas de laboratério e piloto, a viabilidade de recuperagao do feldspato, quartzo,
mica e berilo, com base em um pegmatito da mina Primeiro de Julho, Argentina. Com
a realizacdo do estudo chegou-se as seguintes conclusdes:

(i) recuperagao da mica grossa por moagem e classificacao;

(i) recuperacao da mica fina, em circuitos de flotagao acida, usando amina

como coletor;

(iii) recuperacao dos feldspatos por flotagcdo, com coletores catibnicos do tipo

amina, com prévia ativacao pelo ion fluor;

(iv) recuperacao do berilo por flotagdo direta utilizando coletores aniénicos do

tipo sulfonato de petroleo.

A separacao dos minerais valiosos contidos na rocha pegmatitica proveniente de
Capelinha — MG foi estudada, por meio da flotagdo (ANDRADE e LUZ, 2004). O
diagrama de fluxo da Figura 11.1.3 ilustra as diversas etapas do processo. Os principais
constituintes mineralégicos desta rocha s&o microclinio, albita, muscovita e quartzo,

porém o microclinio € encontrado em maior percentual, o que o caracterizando-o como



um feldspato potassico. O exame da caracterizagao mineraldgica constatou que, para
a granulometria inferior a 80 um, os minerais valiosos ja se encontram liberados.

Na etapa de beneficiamento, primeiro foi feita a separagao da mica por flotagao
catidnica, seguida da flotacdo anibnica para separar os minerais de ferro. Por ultimo,
foi realizada a flotagao catiénica do feldspato em duas etapas (rougher e scavenger).
Na Tabela 11.1.2 encontram-se os sistemas de reagentes e as condi¢bes de cada
etapa da flotagao.

Os concentrados rougher e scavenger foram submetidos a uma separagao
magnética para reduzir o teor de Fe,O3. Desse modo, o beneficiamento desse minério
pegmatitico proporcionou um concentrado de feldspato, muscovita e areia feldspatica
(subproduto do processo). Dentre eles, somente o concentrado final de feldspato e a
areia feldspatica possuem potencial econdmico. O rejeito da separacéo do feldspato e
do quartzo foi considerado uma areia feldspatica, em decorréncia dos seus teores de
alcalis (K;O + Na,O) maiores que 8% em peso e baixos teores de Fe,O3; na sua
composicao.

Os dois produtos obtidos no processo de concentragao da rocha pegmatitica
(feldspato e muscovita) podem atender as especificacdes de matéria-prima para as
industrias cerdmicas e de vidro. Cabe lembrar que o feldspato com 15% de alcalis
(K20 + NayO) e baixo teor de ferro (0,07%) é muito utilizado nas industrias ceramicas.
Além disso, a mistura de feldspato e quartzo, denominada de areia feldspatica, com
teor de 11,1% de alcalis e 0,07% de Fe,O3, atendem as especificagbes da industria de

vidro.
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Figura 11.1.3 — Diagrama de fluxo das etapas de beneficiamento da rocha

pegmatitica provenientes de Capelinha — MG.




Tabela 11.1.2 - Condicbes experimentais para a flotacdo da mica, minerais de

ferro e feldspato.

Flotagcao da mica, ajuste do pH com H,SO,

Condigc?es . cond-(min) Flotagao cond min) Flotacdo Scavenger
Operacionais 1 5 Rougher 3

Amina (g/t) 200 - - 100 -

O. Comb. (g/t) 250 - - 125 -

Oleo Pinho (g/t) 0 138 - 138 -

Tempo (min) 4 2 4 2 3

pH da polpa 3,00 | 3,00 - 3,00 -

Flotagcao dos minerais de ferro, ajuste do pH com H,SO,

Condigdes Operacionais Cond.(min) Flotacao Rougher

Sulfonato de petréleo (g/t) 400 -

Tempo (min) 4 4

pH da polpa 3,00 -

Flotacao do feldspato, ajuste do pH com HF

Condigdes Operacionais cond.min) IF?Iotagéo cond-(mn) Flotacao
1 2 ougher 3 Scavenger

Amina (g/t) 300 - - 150 -

O. Comb. (g/t) 250 - - 125 -

Oleo Pinho (g/t) 0 200 - 200 -

Tempo (min) 4 2 3 2 -

pH da polpa 2,50 2,50 - 2,50 2

Cond. - condicionamento; O. Comb. - 6leo combustivel

Fonte: ANDRADE e LUZ, 2003.

A Figura II1.1.4 ilustra o fluxograma tipico de beneficiamento de pegmatito que

contém os seguintes minerais: quartzo, mica, feldspato, granada e outros minerais

carreadores de ferro. A amostra original é britada nos britadores de mandibulas e

cbnicos até uma granulometria inferior a 25 mm e, em seguida, moido em moinho de
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barras em circuito fechado até a granulometria de 600 um (granulometria na qual o

feldspato estd liberado). A fracdo abaixo de 38 um é descartada por ciclonagem em
bacias de rejeitos.

A flotacdo ocorre em trés etapas a fim de remover os seguintes minerais: mica,
quartzo e os portadores de ferro. A flotacdo da mica é realizada com pH 3 e 25% de
sélidos na polpa, com 125 g/t de acetato de amina, 500 g/t de 6leo combustivel e 50
g/t de espumante. A flotagdo dos minerais portadores de ferro e da mica, ainda
remanescente, € realizada em pH 3, com 250 g/t de sulfonato de petréleo e 25 g/t de
espumante. Na flotacdo do quartzo foi utilizado acetato de amina como coletor e o pH
no intervalo 3 a 3,5, corrigido com acido fluoridrico. O concentrado da ultima etapa é
um feldspato grau vidreiro. Uma pequena porc¢ao desse produto é reduzida a seco em
moinho de seixos, seguida de separagdo magnética para obtengdo de um feldspato
grau ceramico (DYK e KAUFFMAN, 1994).
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Figura Il.1.4 - Fluxograma tipico de beneficiamento de pegmatito.
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1.1.4) Usos Industriais dos Feldspatos

Os feldspatos alcalinos, microclinio e ortoclasio sdo matérias—primas para as
industrias ceramicas e vidreiras. Também sdo usados como carga mineral nas
industrias de tintas, plasticos, borrachas e abrasivos leves e como insumo na industria
de eletrodos para soldas, conforme suas especificagcdes (TAVARES et al., 2005).

O feldspato usado na industria ceramica (revestimento de piso e parede, louca
sanitaria, porcelana elétrica, fritas, vidrado e esmalte) como fluxante (devido ao seu
conteudo de alcalis) tem a funcido de formar fase vitrea no corpo, promovendo uma
vitrificacdo e transluzimento (LUZ e COELHO, 2005). Nos grupos dos vidros, os
feldspatos sao as principais fontes de alumina, cuja finalidade é:

() aumentar a resisténcia a corrosao quimica;

(i) atuar como estabilizador;

(iii) melhorar a durabilidade da resisténcia ao impacto;

(iv) melhorar o dobramento e choque térmico;

(v) aumentar a viscosidade durante a formacao do vidro;

(vi) inibir a desvitrificagdo.

Além disso, o conteldo de alcalis dos feldspatos ajuda na diminui¢cdo da agao de
fluxo e atua como fundente. A silica resultante do processo de concentragao é
utilizada como vitrificante (TAVARES et al., 2005).

Na industria cerdmica, os feldspatos de maior utilidade sao: albita e
microclinio/ortoclasio. A anortita é raramente usada, pois se trata de um mineral muito
refratério.

Os feldspatos sédicos e potassicos possuem comportamentos diferentes durante
a queima. Os feldspatos sédicos sdo caracterizados pelo baixo ponto de fusao (em
torno de 1.170°C) e por uma fusdo abrupta, bem como retracdo e fusibilidade
dependentes da temperatura. A massa fundida do feldspato sodico tem viscosidade
mais baixa. Visto que, na industria ceramica, o feldspato soédico € mais propenso a
formacao de pecas empenadas ou deformadas, ha mais rigor em se estabelecer os
limites térmicos. Por outro lado, os feldspatos potassicos possuem um ponto de fusao
mais elevado (em torno de 1.500°C) e seu comportamento ceramico se da de forma
progressiva. A massa fundida proveniente do feldspato potassico possui maior
viscosidade, e dessa forma, os limites térmicos de trabalho sao relativamente mais
amplos (LUZ e COELHO, 2005).

A Tabela 11.1.3 contém as especificagdes de feldspato utilizado na produgao de

alguns vidros e porcelanas.
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Tabela 11.1.3 — Especificagdes comerciais genéricas de feldspato para vidros e

porcelanas.
Materiais Analise Quimica (%)

SiO, | ALO; | Fe,O; | CaO MgO K,O Na,O P.F

F-20 68,20 | 22,00 | 0,10 5,60 | traco | 3,00 6,00 | 0,20

§ C-20 68,90 | 18,75 | 0,07 1,85 | traco | 3,85 7,15 | 0,13
E G-40 67,70 | 18,50 | <0,1 0,90 | trago | 4,10 7,00 | 0,13
Aplito 63,10 | 22,00 | 0,10 5,60 | Traco | 3,00 6,00 | 0,20

® NC-4 68,70 | 18,50 | 0,07 0,90 | Tragco | 4,10 720 | 0,25
g C-6 68,70 | 18,50 | 0,07 0,90 | Tragco | 4,10 720 | 0,25
g G-200 67,00 | 18,30 | 0,08 1,02 | Trago | 10,50 | 2,85 | 0,20
o K-200 67,10 | 18,30 | 0,07 0,36 | Trago | 10,70 | 3,80 | 0,26

Fonte: LUZ e COELHO, 2005.

14




Il.2- Vitroceramica Feldspatica Reforcada Com Leucita

As cer@micas odontoldgicas constituem-se em vidrados, porcelanas, ceramicas
vitreas ou estruturas altamente cristalinas. Sao atraentes gracas a sua
biocompatibilidade, estabilidade de cor a longo prazo, resisténcia ao desgaste e
capacidade de serem conformadas em formas precisas.

As porcelanas odontolégicas designadas para préteses unitarias metalo-
ceramicas e muitos outros vidros e ceramicas odontoldgicas utilizam como matéria-
prima o feldspato. Quando o feldspato € misturado com varios 6xidos metdlicos e
queimado a altas temperaturas (1.150°C a 1.530°C), ocorre uma fusao incongruente,
processo no qual o material se funde, formando um liquido rico em silica e um cristal

com composi¢ao quimica diferente do liquido.

Nos ultimos anos, constatou-se um crescente uso de vitroceramica nas
restauragdes dentarias. A vitroceramica € um material constituido por graos finos e
policristalinos envolvidos por uma matriz vitrea. A fase cristalina confere ao compésito
ceramico uma melhoria na resisténcia mecanica, dureza e estabilidade quimica,
quando comparado com a fase vitrea (GORMAM e HILL, 2003). Esse material possui
vantagens em relagdo a outros materiais ceramicos utilizados em restauragdes, dentre

as quais pode-se destacar (DENRY et al.,1999):

(vii) facil fabricagao (técnica convencional de cera perdida);

(viii) elevada resisténcia mecanica e baixa abrasividade;

(ix) boa precisao e 6timas propriedades o6ticas.

A vitrocerdmica é obtida mediante controle da cristalizacdo da frita durante o
tratamento térmico. Nesta etapa ocorre a nucleagao e crescimento da fase cristalina
na matriz vitrea, que depende da composicdo quimica e de um tratamento térmico
especifico. A elevada taxa de nucleacao e a baixa taxa de crescimento dos cristais sao
necessarias para obter pequenos graos cristalinos, desejaveis para aumentar a
resisténcia mecéanica da ceramica (CATTELL et al., 2005).

As porcelanas constituidas de leucita sdo utilizadas em restauragdes dentarias
com o objetivo de aumentar a resisténcia mecéanica da porcelana e de compatibilizar
os coeficientes de expansédo térmica (o) da cerdmica com o coeficiente de expanséao
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 restauragcbes metalo-cerdmicas. As vitroceramicas

constituidas de leucita sdo bastante versateis e podem ser obtidas por varios
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mecanismos de sinterizacdo, em fornos convencionais ou em fornos com prensagem a
quente (CATTELL et al.,2005).

A leucita é um mineral, potassio-alumino-silicato (K,0.Al,03.4Si0,), com elevado
coeficiente de expansao 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
tetragonal. A mudanca de fase passando de cubica (alta leucita) para tetragonal (baixa
leucita), no intervalo de 605-625°C, ¢ acompanhada por uma variagao significativa do
volume e do coeficiente de expansao térmica (o = 11 x 10°a 13 x 10° K" para o = 20
x 10° a 25 x 10® K ), que geram uma tensdo compressiva tangencial em volta dos
cristais responsaveis pela neutralizagdo da forca motriz de formacido de trincas
(CATTELL et al., 2005, TSETSEKOU et al., 2002). A cristalizagdo ou a introducao da
expansao elevada da leucita na fase tetragonal na base vitrea é benéfica, pois
aumenta o coeficiente de expansao a um 6timo nivel, permitindo uma boa interagao do
mineral com o substrato metalico (CATTELL et al., 2001).

A leucita pode ser obtida pelos seguintes processos: co-precipitagdo, sol-gel,
sintese hidrotérmica e pela fusdo incongruente do feldspato potassico, na qual ha
formagao de uma fase liquida rica em SiO, com composi¢ao quimica diferente da fase
cristalina formada (leucita) (ONG et al., 2000, ZHANG et al., 2006, RASMUSSEN et
al.,1998).

A cristalizacao de leucita ocorre quando ha uma quantidade superior a 11% de
K.O na composi¢cdo de vidros. A quantidade desses cristais € influenciada pelo
conteudo de K0 na frita, pela temperatura e pelo tempo do tratamento térmico e pode
ser alterada na porcelana dentaria durante a queima multipla, o tratamento isotérmico,
o resfriamento e ao longo do tempo de contato com a saliva (LOND et al., 2000,
MARCKERT et. al, 2000).

Nos estudos realizados por Cattell et. al, 2005 e Tsetsekou et. al, 2002, os
resultados obtidos pelos difratogramas indicam que a quantidade de leucita tetragonal
varia de acordo com a temperatura e com o tempo de tratamento térmico. Observa-se
que no intervalo de temperatura entre 800 e 950°C, ha crescente participacao da fase
cristalina sanidina (que causa opacidade a vitrocerdmica), com um decréscimo da
quantidade de leucita, a medida que ha o aumento do tempo de tratamento térmico.
Por ouro lado, temperaturas acima de 1.100°C, a unica fase cristalina é a leucita.

A quantificagédo de leucita numa vitrocerdmica pode ser determinada pela analise
de difracdo de raios-X, na qual é utilizado o método do padrado interno, que calcula a
razao entre as alturas do pico de maior intensidade (l100) da leucita e de um padrao
interno ou calcula a razao entre as areas do pico de maior intensidade (l100) da leucita

e do padrao interno (ONG et al., 2000). Na Tabela 11.2.1, encontram-se as posi¢des
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dos picos de leucita cubica e tetragonal num difratograma de raios-X quando se utiliza
a radiagdo CuKa (Ka1=1,5406 A°, Ka,=1,5444 A°) (CATTELL et al., 2001).

Tabela 11.2.1 — Posigdes dos picos de leucita tetragonal e cubica num
difratograma de raios-X quando se utiliza a radiacdo CuKa.
Posigao dos Picos da Leucita Tetragonal Posicao dos Picos da Leucita Cubica
20 Plano 20 Plano
25,961 004 27,084 400
27,084 400 31,284 332
16,08 112 - -
16,37 211 - -

Fonte: CATTELL et al., 2001.

Vérios autores (CATTELL et al., 2005, HOLAND et al.,1995 ) ddo énfase a
importancia do didxido de titanio (TiO,) como agente nucleante. Segundo eles, ocorre
uma significante cristalizacao de leucita quando ha uma elevada concentragao de TiO,

(4-8% em peso). Um outro 6xido que € utilizado como agente nucleante € o CeO,.

O volume de leucita numa porcelana dentaria varia de 17 a 45% de leucita
tetragonal na matriz vitrea. O conteudo de leucita influencia as propriedades
mecanicas e térmicas da porcelana (TSETSEKOU et al., 2002). Segundo Morena et al.
(1986), as porcelanas que contém leucita possuem elevada tenacidade a fratura
quando comparadas com as porcelanas vitreas. Porém a Resisténcia a flexdo de
porcelanas que contém 30 a 50% de leucita € menor do que as que contém de 0 a
30% de leucita.

As porcelanas que possuem elevadas porcentagens de leucita sofrem, com
maior frequéncia, a deflexao de trincas, fendbmeno que ocorre quando a trinca muda de
direcdo de propagagdo ao encontrar um cristal, o que diminui a intensidade de
propagacao. (CESAR et al., 2004).

Segundo Denry et al. (1996), Rasmussen et al (1998) e Cattell et al. (1999), a
porcelana dentaria estabilizada com leucita cubica (fase de alta temperatura) possui, a
temperatura ambiente, apenas uma pequena quantidade de microtrincas, além de
valores menores de Resisténcia a flexdo biaxial e de tenacidade a fratura, quando
comparada as porcelanas constituidas por leucita tetragonal (maior quantidade de
microtrincas). Esta diferenca existente entre os dois tipos de porcelana leucitica pode

ser explicada pela maior tensdo compressiva tangencial em volta dos cristais de
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leucita na porcelana quando houver, no resfriamento, maior transformacédo da fase

cubica para a tetragonal, acompanhada por uma maior deflexdo de trincas.

Pode-se obter cristais de leucita cubica estabilizada a temperatura ambiente
acrescentando-se aproximadamente 2% (em moles) de Cs,0 ou polucita (CsAISi,Og)
na composigao da vitroceramica. O acréscimo destes agentes estabilizantes de leucita
cubica a temperatura ambiente favorece a reducao e a eliminagao de defeitos, porém
nao possibilita o aprimoramento das propriedades mecanicas destas ceramicas, pois
ocorre uma diminuicdo das forgas tangenciais compressivas em volta dos cristais

resultantes da mudanca de fase cubica para tetragonal (RAMUSSEN et al., 1998).

Segundo Cattell et al. (2001), as microtrincas estdo associadas aos grandes
cristais de leucita (5,5 + 9,7 um?) e a existéncia de aglomerados, enquanto as fraturas
na matriz vitrea sao causadas pela auséncia de uma distribuicdo uniforme dos cristais
de leucita, o que contribui para a diminuicao da Resisténcia a flexdo da ceramica. Para
melhorar as propriedades mecanicas, € necessario obter pequenos cristais de leucita
(1 pm) distribuidos homogeneamente na matriz vitrea. Estes cristais diminuem a

quantidade de microtrincas e a suscetibilidade da matriz vitrea ser fraturada.

A obtengdo de pequenos cristais de leucita na fase tetragonal, uniformemente
distribuidos na matriz vitrea, é influenciada pela etapa de cristalizagdo no tratamento
térmico da frita e pelo tamanho de particulas da frita, pois, quanto menor o tamanho
das particulas, maior é a area superficial, 0 que resulta em uma maior superficie de
nucleagao (CATTELL et al., 2005).

Ha faixas bastante variadas de composi¢cdes de vitrocerdmicas feldspaticas
reforcadas com leucita nas patentes existentes, como descrito a seguir.

Na patente de Brodkin et al. (2004), desenvolveu-se uma porcelana dental de
cobertura na qual havia 20% de leucita tetragonal e o tamanho dos cristais era inferior
a 5 um, com a seguinte composi¢ao quimica (% em peso): 45 a 65 de SiO,, 8 a 12 de
AlLO3;, 5 a 15 de K;O, 6 a2 de Na;0O,0a 3 deLi;0,0a4deB,0;,0a2deF,0a3de
P,0s, [F + B,O3 + P,Os] = 0,8 a 4,0 e [Li,O + Na,O] =6 a 15).

A temperatura de maturagdo variava de 680°C a 870°C e o coeficiente de
expansdo térmica preferencial estava em torno de 13,1 a 14,5 x 10°/°C (no intervalo
de temperatura de 25 a 470°C). A porcelana do nucleo (ou infra-estrutura), constituida
de leucita cubica, possuia a seguinte composi¢ao quimica (% molar): 60 a 75 de SiO,,
11,7 a 13,0 de Al,O3, 8 2 9,7 de K;O e 1 a 2 de Cs,0.

A temperatura de maturagdo era inferior a 1.200°C e os coeficientes de
-6/0

expansao térmica estavam na faixa de 12,5 a 15,0 x 107/°C (no intervalo de
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temperatura de 25 a 500°C), estas sdo moldadas por pressdo na seguinte faixa de
temperatura: 980 a 1.030°C.

Na patente de Steidl et al. (2002), apresenta-se uma vitrocerdmica contendo de
20 a 45% (em peso) de leucita, com a seguinte composi¢ao quimica (% em peso): 40-
95 de SiO,, 5-25 de Al,0O,, 5-25 de K0, 0-25 de Na,O, 0-20 de CaO, 0-8 de B,0;, 0-
0,5 de P,05 e 0-3 de F. O coeficiente de expansao linear esta na faixa de 12,5 a 15,5 x
10°/K, (no intervalo de temperatura de 20-500°C), sendo obtido pelo processo de
prensagem a quente variando a pressao no intervalo de 3 a 5 bar e temperatura no
intervalo de 900 a 1.050°C.

Na patente de Hoshikawa et al. (2004), consta o desenvolvimento de uma
vitroceramica dental obtida pelo processo de prensagem a quente. Esta é constituida
por material vitreo com a seguinte composi¢cao quimica (% em peso): 53-65 de SiO,,
13-23 de Al,O;, 9-20 de K,0, 6-12 de Na,O e duas sementes de cristais de leucita
sintética com tamanho de particula igual ou menor do que 73 um. Esses cristais sao
obtidos pela fusdo de uma mistura estequiométrica de reagentes sélidos apropriados,
na temperatura préxima a 1.750°C, por 3 h, seguida de um resfriamento lento com a
taxa de 50°C/h até a temperatura de 1.300°C, para completar a cristalizagao, e
finalmente submetido a um resfriamento natural até a temperatura ambiente. A
composig¢ao quimica (% em peso) destes cristais é a seguinte: 53-64 de SiO,, 19-27
de Al,O3, 17-25 de K;O.

O material vitreo e as sementes de cristais de leucita sao tratados termicamente
na seguinte faixa de temperatura: 750-950°C durante 1 a 5 h.

Na patente de Frank et al. (1997), a vitroceramica consiste de fosfosilicato
contendo leucita, com a seguinte composi¢gdo quimica (% em peso): 49,0-57,5 de
SiO,, 11,4-21,0 de AlLO3; 0,5-5,5 de P,0s; 2,5-11,5 de CaO0; 9,0-22,5 de K;0; 1,0-9,5
de Na,0; 0-2,5 de Li,O; 0-2,0 de B,03; 0-3,0 de TiOy; 0,8-8,5 de ZrO,; 0-3,0 de CeO,,
0,25-2,5 de F; 0-3,0 de La,O3; 0-3,0 de ZnO; 0-3,0 de BaO; 0-3,0 de MgO; 0-3,0 de
SrO. A frita de vidro é obtida pela fusdo da mistura dos ingredientes adequados numa
temperatura de 1.500 a 1.650°C, durante 0,5 a 4,0 h, com o objetivo de formar um
vidro liquido homogéneo, que & bruscamente resfriado em agua (fritado), na qual
resulta num produto granulado que, apds a secagem, € cominuido numa granulometria
inferior a 45 um. As infra-estruturas protéticas de vitrocerdmica sao obtidas pelo
processo de prensagem a quente no intervalo de temperatura de 950-1.150°C de
discos ou pastilhas prensadas uniaxialmente a frio e subseqientemente sinterizados

numa temperatura entre 900 e 1.000°C, durante 0,5 a 1,0 h.
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A analise dessas diversas composic¢des revela o quanto flexivel e alternativa é a
composigao da vitroceramica a ser moldada pela inje¢cao por prensagem a quente para

obter uma infra-estrutura (casquete) de prétese dental ceramica.

I.2.1- Prensagem a Quente

A técnica de prensagem a quente utiliza um forno especial (Figura 11.2.1) com
uma prensa pneumatica, na qual o material vitreo é prensado num molde refratario em
elevada temperatura, a vacuo. As vantagens da prensagem a quente, comparada com
outros métodos de queima, sao:

() diminuicdo da porosidade;

(i) aumento do modulo de Weibull;

(iii) aumento da tensao flexural,

(iv) excelente adaptacéo.

O sistema utiliza ciclos de processamento pequenos e a técnica de cera perdida
(GORMAN et al.,, 2000). Este processo é usado rotineiramente nas industrias
ceramicas e seu uso foi sugerido na producdo de porcelanas dentarias, em
restauragcdes metalo-ceramica 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). Essa técnica é
utilizada para obter inlay, pontes e venner (CATTELL et al., 2001). As condi¢cdes em é
realizado o processo de prensagem a quente dos sistemas mencionados acima
podem ser observadas na Tabela 11.2.2 (GORMAN et al.,2000).

Tabela 11.2.2 - Condi¢bes da prensagem a quente para o sistema IPS Empress e
Optimal Pressable Ceramic.

Sistema T4 (°C) / Pressao (bar) t1 (min) t2 (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

Fonte: GORMAN et al.,2000.
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Fonte: GORMAN et al., 2000.

Figura 11.2.1 - Desenho representativo da prensa pneumatica para prensagem a
quente.

De acordo com Gorman e Hill (2003), um dos fatores predominantes que
influencia as propriedades mecanicas das ceramicas é a existéncia de falhas, no
interior e na superficie destas, que podem ser reduzidas utilizando o processo de
prensagem a quente. Esse procedimento favorece uma distribuigdo homogénea dos

cristais na matriz vitrea, além de diminuir a quantidade de poros.
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CAPITULO Il

MATERIAIS E METODOS

lll1- Aproveitamento de Feldspato Contido em Pegmatito da Regiao

Borborema-Seridé para Aplicagcoes em Ceramica Odontolégica

lll.1.1- Preparagao da Amostra Original

A primeira etapa do trabalho consistiu na coleta de varias amostras da rocha
para andlise petrografica. Na etapa seguinte procedeu-se a cominuigdo da amostra
(243,15 kg), com auxilio do britador de mandibulas. O produto da britagem foi
rebritado em um britador de rolos (Figura Ill.1.1), operando em circuito fechado com
uma peneira de abertura de 2,38 mm (8 mesh). No estagio seguinte, procedeu-se a
homogeneizagdo da amostra global em pilha prismatica e foram retiradas sub-
amostras de 20 kg (Figura 1l1.1.2). Para se realizar os ensaios em laboratério, foi feita
nova pilha de homogeneizagdo com sub-amostras de 20 kg, obtendo aliquotas de 1,0
kg. Na Figura 111.1.3 consta o diagrama de fluxo das etapas de preparagdo da amostra

para o processo de beneficiamento do minério.

Figura Ill.1.1 — Em (1) o britador de mandibulas e em (2) o britador de rolos do
CETEM utilizados na etapa de preparacado das amostras.
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Figura Ill.1.2 - Pilha prismatica de homogeneizacdo da amostra global com

granulometria abaixo de 2,38 mm.
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pegmatitos da regido Boroborema-Serido.

Figura 111.1.3 - Diagrama de fluxo das etapas de preparacdo das amostras de




lll.1.2- Caracterizagdo da Amostra Original
a) Anadlise Granulométrica

De inicio foi feita a dispersao de 1,0 kg da amostra original em uma polpa com

50% de sodlidos. Na segunda etapa procedeu-se o peneiramento da mesma em
peneira de abertura de 37 um (400 mesh), para remogao da fragéo fina, a qual foi

filtrada, secada e pesada. A secagem foi feita em estufa, cuja temperatura nao

excedeu 150°C, evitando-se a perda de massa dos materiais organicos existentes.

Procedimento analogo foi feito com a fragao acima de 37 um, usando a série Tyler

\/E, desde a abertura de 1,2 mm até 37 um.
b) Espectro de Liberagao

O espectro de liberagao das particulas de quartzo, mica e feldspato foi
determinado com auxilio de uma lupa binocular e pela analise de microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) com sistema de microanalise por dispersao de energia
(EDS), marca Leica, mod.S440.

c) Analise Quimica

A analise quimica para determinar os teores de SiO,, Al,O3, Fe;0O3;, NaxO, K0,
TiO,, MnO, MgO, P,Os e CaO da amostra original foi obtida por uma varredura
semiquantitativa em uma fluorescéncia de raios-X, modelo S-4 Explorer, da Bruker-axs

do Brasil, equipada com tubo de rodio.
A amostra foi moida abaixo 74 um e fundida com tetraborato de litio a uma

temperatura de 1.100°C, na propor¢ao de 1:6 amostra/fundente.
d) Analise Mineralégica

As fases mineraldgicas de cada fragcdo granulométrica foram determinadas em
um difratdmetro da marca Bruker-AXS D5005, radiagdo CoKa (35kV/40mA); 26 por
passo com tempo de contagem de 1 s por passo e coletado de 5 a 80° 26. Procedeu-

se a interpretacao qualitativa de espectro por comparacdo com padrbes contidos no
banco de dados PDF02 (ICDD, 1996) em software Bruker DiffracPlus.
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e) Andlise Petrografica

Com base nas amostras do minério bruto foram confeccionadas as laminas

delgadas, que foram posteriormente analisadas no microscopio petrografico.

l1l.1.3- Curva de Moagem

Foram realizados ensaios em moinho de barras de laboratério (300 X 165 mm).
Assim, utilizaram-se 10 barras de 20 mm de diametro, 1 kg de minério e 1 L de agua,
variando-se apenas o tempo de moagem. Desta forma, foram obtidas amostras

moidas abaixo de 417 um, cujos resultados foram plotados em um grafico.

111.1.4- Determinagdo Experimental do indice de Trabalho (WI)

Os ensaios para determinacao do indice de trabalho (WI) foram realizados em
um moinho padrdo (Bond), de acordo com a metodologia descrita na norma técnica
NBR 11376 ABNT. Desse modo, foi possivel calcular o indice de moabilidade do
material (Mob), que corresponde a quantidade, em gramas, do material moido e
passante na peneira teste, gerado em cada ciclo do moinho, simulando um circuito
fechado.

O calculo do WI foi efetuado, segundo a equagéao proposta por Bond:

WI =

4455
AMOZ . MobO82 < 10+ [p05 x A05 | M (.11

onde:

WI  indice de trabalho para moagem (kWh/t);

Am abertura do teste em um;

Mob indice de moabilidade em g/rotagéo;

P abertura da peneira por onde passam 80% da massa do produto (um);

A abertura da peneira por onde passam 80% da massa da alimentacao
(nm);

1,1 fator de conversao de tonelada curta para tonelada métrica.

O célculo da energia necessaria para moer 1 t de minério foi feito segundo a
expressao:
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E = 10Wix|(P) 05 - (A)°S] [111.1.2]

111.1.5- Ensaios de Beneficiamento

A Figura [ll.1.4 ilustra o diagrama de fluxo das etapas dos processos utilizados

no beneficiamento do pegmatito da regido Borborema-Seridd (RN).

Moagem
Flotagao
Concentrado Rejeito

\_¢

Separagao Magnética

I !

Concentrado Magnético Produto Nido Magnético

Figura 111.1.4 — Diagrama de fluxo das etapas de beneficiamento do pegmatito da
regido Borborema-Serid6 (RN).

a) Flotacao

O estudo de flotagcao foi realizado em uma célula DENVER MOD D12 de
laboratério, com uma cuba de 5 L e amostras de 1 kg, previamente moidas no moinho
de barras.

Optou-se pela flotagéo reversa do feldspato em relagao aos minerais: muscovita
e quartzo. O processo foi conduzido em dois estagios: rougher e scavenger. Assim, o
concentrado de feldspato foi a fragcdo nao flotada no estagio scavenger.

Utilizou-se o reagente Lilaflot 811 M, uma eteramina, utilizada como coletor dos
minerais quartzo e muscovita (BRAGA et al., 2005). O pH utilizado foi controlado com

auxilio dos acidos fluorsilicico (H2SiFg) e sulfurico (H.SO,). As condigbes e os sistemas
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de reagentes em que foram realizados os ensaios de flotagdo estdo descritos na
Tabela Il1.1.1.

Tabela Ill.1.1 - Condi¢gbes operacionais e sistemas de reagentes do processo de

flotagao.
Rougher Scavenger
pH 3 3
Tempo de condicionamento do acido (min) 5
Tempo de condicionamento do coletor (min) 1 1
Tempo de flotagdo (min) 5 3
Rotacao durante o condicionamento (rpm) 1400 1400
Rotacao durante a flotagéo (rpm) 1200 1200
% de sdlidos no condicionamento 37 18
% de solidos na flotagao 18 18
Tempo de Sistema de Reagentes (Lilaflot 811 M)
Ensaio | Moagem (min) ReguIF?Hdor de Concentragao do Coletor (g/t)
Rougher Scavenger

1 16 H,SiFs 400 200

2 16 H,SiFg 300 150

3 16 H,SiFg 200 100

4 16 H,SiFs 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

Lilaflot 811 M- eteramina

b) Separagdo Magnética

Os ensaios de separagao magnética com os concentrados de feldspato obtidos
pelo processo de flotagdo inversa foram realizados em um separador magnético a
umido de alta intensidade, modelo Boxmag Rapid.

O produto ndo magnético, o concentrado de feldspato e os rejeitos rougher e
scavenger foram submetidos a analise quimica por difracdo de raios-X e
espectroscopia de absorcao atdmica para determinar os teores de SiO,, Al,O3, Feo03,
Na,O e K,O. A absorgao atdbmica foi realizada no equipamento AA6 Varian, com

comprimento de onda de 248,3 nm, fenda de 0,5 nm e ar/acetileno.
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lll.2- Vitroceramica Feldspatica Refor¢ada com Leucita

[11.2.1- Fritas

Ubaeira e das fritas estao descritas na Tabela 111.2.1.

Como matéria-prima principal para a produgao das fritas, foi utilizado o feldspato da
mineragcdo Armil e Ubaeira, localizadas nos estados do Rio Grande do Norte e da
Paraiba. O feldspato da Mineragdo Armil é proveniente do processo de concentragao
utilizada na regido Borborema-Seridd que é a catacdo manual e o feldspato da
mineragdo Ubaeira é o produto ndo magnético do ensaio 8 de beneficiamento. As

condicboes de preparo das fritas e as composi¢coes quimicas dos feldspatos da Armil,

Baseada na composigdo padrao da frita, além do acréscimo do feldspato foi

ser observada na Tabela I11.2.2.

necessario a adicdo das seguintes matérias-primas: Al,O3, Na,CO3, K,CO,3, bérax e

CeO,. A quantidade de matéria-prima utilizada (% em peso) para obter as fritas pode

Tabela 111.2.1 — Composi¢cdes quimicas (% em peso) dos feldspatos da Armil,
Ubaeira e das fritas, bem como suas condi¢des de preparo.

Composi¢ao Quimica dos Feldspatos Armil e Ubaeira

Feldspato SiO, AlLO, Na,O K20 Fe,0s
Armil 66 20 5,90 5,50 0,07
Ubaeira 63 16,95 7,54 3,34 0,04
Condicbes de Preparo das Fritas
Frita Feldspato Tempo (h) Temperatura (°C)
FA3_1200 Armil 3 1.200
FU3_1200 Ubaeira 3 1.200
FA2_1300 Armil 2 1.300
FA2_1400 Armil 2 1.400
Composi¢ao Quimica Padrao das Fritas (CATTELL, 2005)
Componentes % (em peso) Componentes % (em peso)
SiO, 56,1 C10) 11,2
Al,O3 19,9 Na,O 10,5
CeO, 0,7 - -

28




Tabela 111.2.2 - Quantidade de matéria-prima (% em peso) utilizada na produgéo

de frita.
Matérias-primas Fritas
(% em peso) FA3_1|2:(')A\(; FQ%BBOO e FU3_1200

Feldspato 77,71 77,30
AlLO3 2,65 4,25
Na,CO; 7,80 4,95
K>COs 8,70 10,5
bérax 2,50 2,40
CeO 0,65 0,60

A mistura de pés foi homogeneizada num grau de agata vertido num cadinho e
levada a mufla. Apds a fusdo do material, a mistura foi resfriada bruscamente em um

recipiente com agua e gelo. Esse foi o procedimento utilizado na produgao das fritas.

lll.2.2- Sinterizagdo das Fritas

As fritas obtidas foram cominuidas no grau de agata a uma granulometria inferior a 43
pm (325 mesh), para em seguida serem prensadas (15,4 bar), em molde cilindrico de
aco inox com diametro de 0,9 mm. As pastilhas obtidas foram submetidas ao processo
de sinterizagdo nas seguintes temperaturas: 900, 1.000 e 1.100°C, por 1 h, com uma

taxa de aquecimento de 10°C/min.

1ll.2.3- Obtencao das Vitroceramicas

a) Confecgdo dos Modelos de Cera

Os moldes utilizados na confeccdo das barras em cera sdo obtidos pela moldagem de
barras acrilicas de dimensdes 1,2 X 4 X 20 mm em silicona de adi¢ao, Elite Double 8
fabricada pela Zhermack.

Os modelos em cera (Figura 111.2.1) sdo obtidos pelo derretimento da cera, que é
depositada no molde de silicona para adquirirem o formato de barra. O sprue

(amarelo) deve ter 3,00 mm de comprimento.
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b) Obtengao do Revestimento

O revestimento utilizado foi o fosfatado Gilvest HS, importado pela Servo Dental do
Brasil. Este foi misturado ao solvente Speed IPS Empress 2, fabricado por Ivoclar
Vivadent, na seguinte proporc¢ao: para cada 160 g de p6 de revestimento utilizou-se 40
mL de solvente.

A mistura formada pelo o pé e pelo solvente foi homogeneizada, manualmente, por 15
s e por 45 s no espatulador a vacuo; em seguida, foi depositada no conjunto de
embutimento (anel estabilizador, base de sprue e anel nivelador), ja com o modelo de
cera (Figura 111.2.1) devidamente limpo e seco. Esse sistema foi colocado em repouso
por 30 mim para que ocorresse o endurecimento do revestimento, para finalmente ser

retirado o conjunto de embutimento.

Figura Ill.2.1 — Em (A) o modelo de cera e em (B) o conjunto de embutimento: (1) anel

estabilizador, (2) base de sprue (com o modelo em cera) e (3) anel nivelador.

¢) Processo de Cera Perdida

O émbulo de alumina utilizado na prensagem e o revestimento endurecido foram
encaminhados ao forno mufla, a temperatura de 850°C, por um periodo de 45 min,
para que ocorresse a eliminagao da cera.

d) Prensagem a Quente

O conjunto composto pelo revestimento, Embolo de alumina e pelas pastilhas de fritas

sinterizadas foi encaminhado ao forno Ceram Press da NEY (Figura 111.2.2), com a

temperatura inicial de 700°C e taxa de aquecimento de 60°C/mim e mantido a
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temperatura de 1.180°C, por 38 mim, sendo que neste patamar a prensagem ocorreu

por 18 min, com a pressao de 5 bar.

Figura Ill.2.2 - Forno Ceram Press da NEY do laboratério de cerédmica dental
PEMM/COPPE.

Apods o processo de prensagem a quente, o revestimento e o émbulo de alumina foram
retirados do forno e resfriados. A remogado do revestimento foi realizada com o
processo de jateamento, que utiliza micro esferas de vidro nas pressdes 4,14 e 1,4

bar.

[11.2.4- Técnicas de caracterizacao

a) Anadlise Térmica Diferencial e Analise Gravimétrica (DTA/TGA)

A andlise térmica das fritas foi realizada em um equipamento TGA/DTA
simultdneo, modelo SDT 2960 TA Instruments, nas seguintes condigcdes de operagao:
taxa de aquecimento de 10°C/mim, atmosfera de ar sintético e vazdo de gas de 100
mL/mim e intervalo de temperatura variando desde a temperatura ambiente até
1.100°C.
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b) Medidas de difragdao de raios-X (DRX)

A estrutura cristalografica dos pds de frita, das fritas sinterizadas e das
vidroceramica foi determinada por meio de um difratdmetro da marca Bruker-AXS
D5005, radiagao CoKa (35kV/40mA); 26 por passo, com tempo de contagem de 1 s
por passo e coletado de 5 a 80° 20. A interpretacio qualitativa de espectro foi efetuada
por comparagdo com padrdes contidos no banco de dados PDF02 (ICDD, 1996) em

software Bruker DiffracPlus.

c) Microscopia Eletréonica de Varredura (MEV)

A microestrutura das pastilhas sinterizadas que ficaram em contato com &cido
fluoridrico (HF), na concentracdo de 0,4% (em volume), por 10 s, foi revelada,
observando-se as amostras cobertas com prata ao microscopio eletrénico de

varredura da marca Leica, modelo F440, em modo de alto vacuo.

lll.2.5- Determinagado da Quantidade de Leucita

A quantidade de leucita foi determinada pelo método do padrao interno, como ja
mencionado. Para obter a curva de calibragdo (Figura 111.2.3), foi necessaria a
utilizagdo de cinco padrdes, cujas composi¢cdes quimicas podem ser observadas na
Tabela I11.2.3.

As fritas sinterizadas e as vitroceramicas foram cominuidas e, em seguida,
sofreram o acréscimo de po6 de cobre, de tal forma que este correspondesse a 10% da

mistura total (frita sinterizada ou vitroceramica mais cobre).

Tabela 111.2.3 - Composicdo quimica dos padrdes da curva de calibragado para
determinar a quantidade de leucita das fritas sinterizadas e das vitroceramicas.

Padrao % leucita % SiO, % cobre
1 0 90 10
2 20 70 10
3 30 60 10
4 40 50 10
5 50 40 10
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Figura 1l1.2.3 - Curva de calibragdo utilizada para determinar a quantidade de

leucita das fritas sinterizadas e das vitroceramicas.
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CAPIiTULO IV

RESULTADOS E DISCUSSOES

IV.1- Beneficiamento do Pegmatito da Regidao Borborema-Serido (RN)

IV.1.1- Caracterizagao da Amostra Original

A analise do difratograma de raios-X da amostra original (Figura IV.1.1) indica a

existéncia dos seguintes minerais: microclinio, albita, muscovita e quartzo.

1400
] Amostra Original do Pegmatito da Regido Borborema-Seridd
1200+
1 AAbita A
10004 M-Microclinio
Mu-Muscovita
— 1 Q-Quartzo
©
E’; 800
8 i
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Figura IV.1.1 - Difratograma de raios-X da amostra original do pegmatito da
regido Borborema-Serido.

Com base nos resultados da analise quimica por difracdo de raios-X e por
fluorescéncia de raios-X (Tabela 1IV.1.1), pode—se concluir que o feldspato €& sédico
(albita), pois o teor do 6xido de sédio é superior ao do oxido potassico. O 6xido de
ferro deve estar associado a granada. Esta, todavia, ndo detectada pela analise de
difracdo de raios-X, em decorréncia da sua baixa concentracdo na amostra. Mesmo

assim, a granada foi identificada pela andlise petrografica (Figura IV.1.2).
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Tabela IV.1.1 — Composigao quimica da amostra original do pegmatito da regiao
Borborema-Serid6 (RN).

Componentes % (em peso) Componentes % (em peso)
SiO, 69,22 CaO 0,34
TiO, 0,02 MgO 0,08

Al,O; 18,34 Na,O 8,00
Fe,O3 0,10 KO 3,25
MnO 0,01 P,0s 0,34

Figura 1V.1.2 — Fotomicrografia com luz polariza

%
granada

e

da em:

(A) os minerais de

feldspato, quartzo e muscovita e em (B) os minerais muscovita e granada.

As analises quimica por fluorescéncia de raios-X (Tabela 1V.1.2) e mineraldgica

por difracdo de raios-X das fragdes obtidas na analise granulométrica indicam que em

todas as fracbes ha a ocorréncia dos minerais de quartzo, muscovita, albita e

microclinio.
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Tabela

V.1.2

— Composicado quimica e distribuicdo por
granulométrica da amostra original.

fracao

Abertura o Teores (%) Distribuigéo (%)

(mm) elida | 50, | ALO, | Fes0s| NasO | KoO | SI0, | ALOs | Fes0s| NaxO | Ky0
2,362 20 |6866(18,66| 0,09 | 8,04 385|293 | 2,87 | 251 | 272 | 3,34
1,651 220 |6833]18,89| 0,08 | 8,61 |3,36|22,07|22,00| 16,61 | 22,05 | 22,05
1,168 206 |68,08(19,05| 0,07 | 876 |3,34|20,57|20,77| 13,86 | 20,98 | 20,56
0,833 12,9 |68,45|18,89| 0,08 | 8,71 |3,14[12,97|12,91| 9,85 |13,08|12,11
0,589 119 |6853|1883| 0,07 | 8,52 |3,39(11,93|11,82| 7,87 |11,75|12,00
0,417 71 |e870(18,71| 0,08 | 859 |3,23| 7,17 | 7.05 | 542 | 7,11 | 6,86
0,295 49 |6861]1873| 0,09 | 8,59 |3,24| 4,88 | 4,81 | 4,13 | 4,85 | 4,69
0,208 46 |68,07|19,15| 0,13 | 8,53 |342| 4,57 | 4,64 | 565 | 4,54 | 4,68
0,147 20 |6827[1882| 015 | 877 [3.22] 1,99 | 1,98 | 2,80 | 2,02 | 1,91
0,104 38  |67,87|19,05| 020 | 8,61 |3,51| 3,81 | 3,85 | 7,24 | 3.83 | 4,01
0,074 18 |67.44[19,22| 0,31 | 8,61 [3,68| 1,74 | 1,79 | 520 | 1,76 | 1,94
0,053 19 |67,84[19,05| 0,31 | 8,60 [3,44| 1,93 | 1,96 | 570 | 1,94 | 1,99
0,043 0.2 |67,65/19,18| 0,33 | 8,47 |3,58| 0,20 | 0,20 | 0,63 | 0,20 | 0,22
0,037 0.6 |67,66]19,06| 0,36 | 8,51 |3,58| 0,64 | 0,65 | 2,19 | 0,64 | 0,69
-0,037 26 |67,23|19,34| 041 | 8.24 |3,77| 2,60 | 2,70 | 10,33 | 2,53 | 2,97

Para que o feldspato seja utilizado na produgdo de ceramica odontologica, é

necessaria a remog¢ao da muscovita, do quartzo e dos minerais portadores de ferro.

Com essa finalidade, foram realizados, em laboratério, ensaios de concentracdo por

flotacdo e separagcdo magnética a umido.

A observacao das fragdes da analise granulométrica na microscopia eletrénica

de varredura e na lupa binocular indicam que os minerais de quartzo, muscovita e

feldspato encontram-se liberados na granulometria inferior a 417 um (35 mesh) (Figura

IV.1.3).
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Figura 1V.1.3 - Micrografia eletrénica de varredura (MEV) com elétron secundério
da amostra original do pegmatito da regido Borborema-Seridé (RN) das fracdes
retidas em: (A) 0,417 mm, (B) 0,295 mm e (C) 0,208 mm.

IV.1.2- Curva de Moagem

Os tempos de moagens necessarios para obter 80% passante da amostra
original nas seguintes fragdes: 417 [Im (35 mesh), 295 [Im (48 mesh) e 208 [Im (65
mesh) sado, respectivamente, 11, 16 e 21 min, como pode ser observado na Figura

IV.1.4.
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Figura 1V.1.4 - Curva de moagem da amostra original do pegmatito da regiao
Borborema-Serido (abertura das peneiras em mm).
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IV.1.3- Determinagéo do indice de Trabalho (WI)

Na Tabela IV.1.3 constam os resultados das anadlises granulométricas relativas a
alimentacao e ao produto final do ensaio de moabilidade para a amostra original do
pegmatito da regidao Borborema-Seriddé (RN). Com esses dados foram tragadas as
curvas da Figura 1V.1.5. Desse modo, foi possivel determinar o valor da abertura da
peneira pela qual passam 80% da alimentagdo (Agy) e do produto (Pgo) utilizados no

calculo do indice de moabilidade pela Equacgao I11.1.2.
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Tabela IV.1.3 — Resultados da andlise granulométrica da alimentagcdo e do
produto final resultante da moagem em moinho Bond para determinacdo do WI.

Alimentagao
(%)
Fracao (um)
Retido Acumulado Passante
2362 2,91 2,91 97,09
1651 22,05 24,96 75,04
1168 20,63 45,59 54,41
833 12,94 58,53 41,47
589 11,88 70,41 29,59
417 7,13 77,54 22,46
295 4,86 82,40 17,60
208 4,58 86,98 13,02
147 1,99 88,97 11,03
104 3,83 92,80 7,20
74 1,77 94,56 5,44
53 1,95 96,51 3,49
43 0,20 96,71 3,29
+37 0,64 97,36 2,64
-37 2,64 100 0
100 - -
Produto Final
(%)
Fracao (um)
Retido Acumulado Passante

105 35,44 35,44 66,56
74 16,39 41,97 58,03
53 17,45 59,42 40,58
44 1,38 60,80 39,20
37 4,59 65,39 34,61
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Figura IV.1.5 - Curva de distribuigdo granulométrica da alimentacao e do produto
final resultante da moagem em moinho Bond para determinagao do WI.

Conhecendo-se o valor do indice de moabilidade do minério (2,17 g/rot), foi
possivel obter o valor de WI do minério de feldspato, segundo os calculos abaixo:

- 45, X1
147028 4 217082 4 10 x 125705 x 187508 |
WI=1241 KWh/t

Wi

Apds a obtencéo do valor de WI do minério, procedeu-se o calculo da energia
necessaria para moer 1 t do minério, segundo a Equacgéo I11.1.2.

E =10x1241x [(125)‘0'5 ~(1 875)_0’5J
E=824 kWh/t
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IV.1.4- Ensaios de Beneficiamento

A amostra original foi moida em moinho de barras e, em seguida, submetida ao

processo de flotacdo. Este processo consistiu de duas etapas: rougher e scavenger. O

concentrado scavenger da flotagdo foi encaminhado a separagao magnética a umido

para remocado dos minerais portadores de ferro, obtendo entdo a fracdo nao

magnética, como concentrado final de feldspato.

Na Tabela 1V.1.4 observa-se a analise quimica por absorgédo atdmica da amostra

original e dos produtos ndo magnéticos dos ensaios de beneficiamento

Tabela 1V.1.4 — Composigdo quimica da amostra original e dos produtos n&o
magnéticos dos ensaio de beneficiamento.

Teores (%)

SiO; AlLO; Na O K20 Fe,O;

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 73,4 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

As Figura IV.1.6 a IV.1.9 ilustram os difratogramas de raios-X referentes a

amostra original, ao produto ndo magnético, ao rejeitos rougher e scavenger dos

ensaios de beneficiamento 1,2, 3 e 4
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Figura IV.1.6 — Difratogramas de raios-X da amostra original, do produto n&o
magnético, dos rejeitos rougher e scavenger (ensaio 1 de beneficiamento).
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Figura IV.1.7 — Difratogramas de raios-X da amostra original, do produto nao
magnético, dos rejeitos rougher e scavenger (ensaio 2 de beneficiamento).
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Ensaio 3
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Figura 1V.1.8 — Difratogramas de raios-X da amostra original,do produto n&o
magnético, dos rejeitos rougher e scavenger (ensaio 3 de beneficiamento).
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Figura IV.1.9 — Difratogramas de raios-X da amostra original, do produto n&o
magnético, dos rejeitos rougher e scavenger (ensaio 4 de beneficiamento).

Nos ensaios de beneficiamento 1, 2, 3 e 4, nos quais foi utilizado o acido
fluorsilicico como regulador de pH, os ions fluoreto adsorvidos na superficie do
feldspato, da muscovita e do quartzo, ativaram a superficie da muscovita e do
feldspato, funcionando como depressor de quartzo (SMITH e AKHTAR,1976). Nesses

ensaios, nao foi observada a existéncia de muscovita, porém elevou-se a
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concentracao de quartzo no produto ndo magnético. Esse fato foi corroborado pela
analise quimica dos ensaios de 1 a 4 (Tabela 1V.1.4), na qual pode-se observar o
aumento do teor de SiO, ,nos concentrados de feldspatos, e pelos resultados da
difragdo de raios-X do produto ndo magnético (Figuras IV.1.6 a IV.1.9), nos quais o
pico de quartzo € mais intenso no produto ndo magnético do que na amostra original.

Na andlise dos difratogramas das Figuras IV.1.6 a IV.1.9, constata-se a
ocorréncia dos minerais albita e microclinio nos rejeitos rougher e scavenger. Isso
indica que o coletor utilizado nao foi muito seletivo e, por esse motivo, nao houve um
aumento no teor de alcalis (Na,O + K,0) no produto ndo magnético.

A Figura IV.1.10 ilustra a influéncia da concentragdo do coletor sobre as
recuperagdes massica e metallrgica e sobre os teores dos componentes Na,O, K,0 e
Fe,O3; nos concentrados rougher, scavenger e nos produtos ndo magnéticos dos

ensaios de beneficiamento de 1 a 4.
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Figura IV.1.10 - Influéncia da concentracdo do coletor sobre o teor, as
recuperagdes metallurgica e massica nos concentrados rougher, scavenger e nos
produtos ndo magnéticos dos ensaios de beneficiamento 1, 2, 3 e 4.

Os melhores resultados foram obtidos com 100 e 50 g/t de coletor, nas etapas
rougher e scavenger, respectivamente (ensaio 4). Neste ensaio, a recuperagao dos
alcalis (Na,O+K;0) foi superior a 80% e a recuperagdo massica do produto nao
magnético em torno de 86%. O segundo melhor resultado foi obtido pelo ensaio 3 (200
e 100 g/t de coletor nas etapas rougher e scavenger, respectivamente), no qual a
recuperagao de alcalis (K;O+Na,O) foi de aproximadamente 80% e recuperagao
massica na ordem de 65%.

A menor recuperacdo metalurgica de Fe,O; no produto ndo magnético
(aproximadamente 15%) e os melhores teores de alcalis (Na,O+K,0) foram obtidos no
ensaio que utilizou 300 e 150 g/t do coletor nas etapas rougher e scavenger,
respectivamente (ensaio 2). Desse modo, escolheram-se as concentragdes dos
ensaios 3 e 4 para realizagdes dos ensaios de beneficiamento 5 e 6, porém modificou-

se o regulador de pH.
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Nos ensaios de beneficiamento 5 e 6, foi utilizado o acido sulfurico como
regulador de pH. A analise quimica destes ensaios (Tabela 1V.1.4) indica que houve
uma diminuigédo no teor de SiO, no produto ndo magnético.

Os difratogramas das Figuras 1V.1.11 e 1V.1.12 ilustram a auséncia do mineral
muscovita no produto ndo magnético e a ocorréncia do mineral quartzo nos rejeitos
rougher e scavenger, o que indica a seletividade do coletor aos minerais muscovita e
quartzo. Porém, o coletor ndo foi seletivo aos minerais albita e microclinio, pois houve
a ocorréncia destes minerais nos rejeitos rougher e scavenger dos ensaios 5 e 6. Por
esta razédo, se comparado ao teor da amostra original,o teor de alcalis ndo aumentou
no produto ndo magnético.

A-Albita Ensaio 5
M-Microclinio
Mu-Muscovita
Q-Quartzo
A
Rejeito Scavenger
A MA N A A A A
—~~
©
>
N
)
©
L Rejeito Rougher
S M Ao Mu A QA A A A A D 9
w A A At
c
A
2
c ~ -
_ Produto Ndo Magnético
A A A A A
A
Amostra Original
T
0 90

20

Figura 1V.1.11 — Difratogramas de raios-X da amostra original, do produto n&o
magnético, dos rejeitos rougher e scavenger (ensaio 5 de beneficiamento).
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Figura 1V.1.12 — Difratogramas de raios-X da amostra original, do produto n&o
magnético, dos rejeitos rougher e scavenger (ensaio 6 de beneficiamento).
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Na Figura 1V.1.13, consta a influéncia da concentracdo do coletor sobre as
recuperagdes massica e metallrgica e sobre os teores dos componentes Na,O, K,0 e
Fe>O3; nos concentrados rougher e scavenger e nos produtos ndo magnéticos dos
ensaios de beneficiamento 5 e 6, que utilizaram como regulador de pH o acido
sulfurico.

O ensaio 6 (100 e 50 g/t de coletor nas etapas rougher e scavenger,
respectivamente) obteve os melhores resultados na recuperagdo massica do produto
nao magnético. A recuperagao metalurgica dos alcalis foi superior a 90%. Observou-se
também menor recuperagdo metalurgica de Fe,O; no produto ndo magnético

(aproximadamente a 45%).
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Figura IV.1.13 - Influéncia da concentragdo do coletor sobre o teor, as
recuperagdes metallrgica e massica nos concentrados rougher, scavenger e

produtos ndo magnéticos dos ensaios de beneficiamento 5 e 6.

Como a finalidade era obter um concentrado de feldspato para ser utilizado na
producao de uma ceramica odontologica com a seguinte composi¢cao quimica (% em
peso): 56,1 de SiO,, 20 de Al,O3;, 10,1 de Na,O, 11,2 de K;0 e 0,7 de CeO,, verificou-
se, por meio dos calculos estequiométricos para calcular a quantidade de matéria-
prima a ser utilizada, baseada na composicdo padrao da frita (Anexo 1), que quanto
maior o teor de SiO, no produto ndo magnético, maior era a quantidade a ser
acrescentada das seguintes matérias-primas: Al,O3, Na,CO; e K,CO;. Dentro deste
contexto foram realizados os ensaios 7 e 8, com a finalidade de obter um menor teor
de silica.

O menor teor de SiO, foi obtido 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, respectivamente). Esse fato foi corroborado pela analise quimica
do concentrado ndo magnético (Tabela 1V.1.4) e pela comparagao dos difratogramas
dos concentrados n&do magnéticos dos ensaios 7 e 8 (Figuras 1V.1.14 e 1V.1.15), nos
quais o pico de quartzo foi mais intenso no concentrado ndo magnético do ensaio 7 do

que no ensaio 8, comparado com o pico deste mineral na amostra original. Porém,
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houve ocorréncia dos minerais albita e microclinio nos rejeitos rougher e scavenger.
Conclui-se que o coletor utilizado nao foi muito seletivo e, por este motivo, ndo houve
aumento no teor de alcalis no produto ndo magnético quando comparado com a

amostra original.
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Figura 1V.1.14 — Difratogramas de raios-X da amostra original, do produto n&o
magnético, dos rejeitos rougher e scavenger (ensaio 7 de beneficiamento).

A-Albita Ensaio 8
M-Microclinio

Mu-Muscovita

Q-Quartzo

>
>
g)>
F >

? M A Rejeito Scavenger

A
MU A A % A MuMu A Rejeito Rougher
A

Produto Ndo Magnético

Amostra Original
Mu_ A MAQIA A A A A Mu

20

Figura 1V.1.15 — Difratogramas de raios-X da amostra original, do produto n&o
magnético, dos rejeitos rougher e scavenger (ensaio 8 de beneficiamento).
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IV.2. - Vitroceramica Feldspatica Reforgcada com Leucita
IV.2.1- Caracterizacao das Fritas
A avaliacao dos difratogramas de raios-X (Figura IV.2.1) indica que as fritas

sdo vitreas, com um perfil difratométrico caracterizado por halo centrado em torno de

20 = 33°C caracteristico da formagao de materiais vitreos.

FA2_1400

FA2 1300

M FU3_1200
MM FA3_1200

—T— 7T 7T T T T T
0O 10 20 30 40 50 60 70

Intensidade (u.a)

Figura IV.2.1 - Difratogramas de raios-X da fritas FA3_ 1200, FU3_ 1200,
FA2_1300 e FA2_1400.

Na curva de DTA/TGA da frita FA3 1200 (Figura IV.2.2 (A)), ha um pico
endotérmico na temperatura de 164°C e outro exotérmico na temperatura de 800°C.

Uma provavel explicagdo para a ocorréncia do pico endotérmico a 164°C ¢é a
perda de agua livre (umidade), fato confirmado pela redugéo da massa no intervalo de
temperatura de 0 a 300°C.

O pico exotérmico (800°C) esta relacionado a cristalizagdo de leucita, que foi
comprovada pelo difratograma de raios-X (Figura 1V.2.2 (B)) da pastilha sinterizada na
temperatura de 800°C, por 30 mim e, posteriormente, submetida ao choque térmico ao

entrar em contado com agua gelada.
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Figura IV.2.2 — Em (A) representagéo grafica dos resultados da analise térmica e
diferencial (DTA/TGA) da frita FA3_1200 e em (B) difratograma de raios-X da
frita FA3_1200, sinterizada na temperatura de 800°C.

Na Figura IV.2.3, observam-se dois picos endotérmicos nas temperaturas de
90 e 920°C e um pico exotérmico na temperatura de 740°C.

O pico endotérmico correspondente a temperatura de 90°C esta relacionado a
perda de 4agua livre (umidade), em decorréncia do resultado do ensaio
termogravimétrico (TGA), que evidéncia uma perda de massa no intervalo de
temperatura de 0 a 300°C. Ja o pico endotérmico (920°C) esta relacionado a
dissolucdo de leucita na matriz vitrea (ARAUJO,1998 e GUPTA et. al, 2003)). O pico

exotérmico (740°C) esta relacionado a cristalizagao de leucita.

FU3_1200
100 N T T T T T T T
98 TGA  740°C 02
96 %
E 0,1 b
94 - 3
4 Q
— 921 Loo &
X 1 —
o 90 CBD
2 1 S
© 88 DTA --01 @
= 8
86 | 5
. o 02 ~
84 920°C é’
I 3
g2] 90°C 03 &
80 . . . I . T T T T T
0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C)

Figura 1IV.2.3 — Representacdo grafica dos resultados da analise térmica e
diferencial (DTA/TGA) da frita FU3_1200.

A analise do comportamento térmico da frita da FA2_1300 (Figura IV.2.4),
revela um pico endotérmico na temperatura 161°C, que esta relacionado a perda de
agua livre (umidade), fato confirmado pelo ensaio termogravimétrico (TGA), na qual

indica perda de massa no intervalo de temperatura de 0 a 300°C.
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Para verificar a formagédo de alguma fase cristalina na temperatura de 460°C,
foi realizada a difracdo de raios-X da pastilha sinterizada por 30 min, nesta
temperatura (Figura IV.2.4). Em seguida, a pastilha foi submetida ao choque térmico,
ao entrar em contato com agua gelada. Constatou-se no difratograma a ocorréncia de
um halo centrado em torno de 6 = 33°C, caracteristico de materiais vitreos e auséncia

de fase cristalina.
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Figura IV.2.4 — Em (A) representacao grafica dos resultados da analise térmica e
diferencial (DTA/TGA) da frita FA2_1300 e em (B) difratograma de raios-X da
frita FA2_1300, sinterizada na temperatura de 460°C.

A Figura IV.2.5 ilustra a curva de DTA da frita FA2_1400, na qual ha um pico
endotérmico a 180°C e um exotérmico na temperatura de 884°C.

O pico endotérmico esta relacionado a perda de &gua livre (umidade),
comprovado pelo ensaio termogravimétrico (TGA), que revelou a redugdo de massa
no intervalo de temperatura de 0 a 400°C.

Para verificar a formacao de alguma fase cristalina a temperatura de 460°C, foi
realizada a difracdo de raios-X da pastilha sinterizada nesta temperatura, por 30 min
(Figura 1V.2.5). Em seguida, a pastilha foi submetida ao choque térmico, ao entrar em
contato com a agua gelada. Constatou-se que o difratograma possui um halo centrado
em torno de 0 = 33°C, caracteristico de materiais vitreos e auséncia de fase cristalina.

Ja a temperatura de 884°C, o difratograma de raios-X da pastilha sinterizada
nesta temperatura ilustra a ocorréncia de duas fases cristalinas: leucita
(K20.Al,03.4Si0,) e microclinio (K20.Al,03.6Si0,), esta ultimo em estado transitério.

A temperatura de 1.033°C, o difratograma de raios-X revelou a ocorréncia de
uma unica fase cristalina, que é a leucita. Tal fato pode ser explicado pelo aumento da
temperatura, que provavelmente favoreceu a mudanga da fase cristalina microclinio

para leucita.
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Figura IV.2.5 — Em (A) representagéo grafica dos resultados da analise térmica e
diferencial (DTA/TGA) da frita FA2_1400 e em (B) difratogramas de raios-X da
frita FA2_1400, sinterizada nas seguintes temperaturas: 460, 884 e 1033°C.

IV.2.2- Sinterizagao das Fritas

Os cristais de leucita foram identificados por meio da analise de difracdo de
raios-X do po das fritas: FA3_ 1200, FU3 1200, FA2_1300 e FA2_1400, sinterizadas
nas temperaturas de 900, 1.000 e 1.100°C (Figuras IV.2.6 e IV.2.7).
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Figura IV.2.6 - Difratogramas de raios-X da frita em (A) FA3_1200 e em (B)
FU_1200, sinterizadas a 900°C, 1.000°C e 1.100 °C.
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Figura IV.2.7 - Difratogramas de raios-X da frita em (A) FA2_1300 e em (B)
FA2_1400, sinterizadas a 900°C, 1.000°C e 1.100 °C.

A Tabela IV.2.1 contém a percentagem dos cristais de leucita das fritas
FA3_ 1200, FU3_1200, FA2_1300 e FA2_1400, sinterizadas nas temperaturas de 900,
1.000 e 1.100°C, determinada pelo método do padrédo interno (ONG et al., 1999).

Observa-se na Tabela IV.2.1 que a frita FU3_1200, sinterizada nas temperaturas
de 900, 1.000 e 1.100°C, foi a que proporcionou menor quantidade de leucita. O
aumento da temperatura de sinterizagdo favoreceu a diminuicdo da percentagem de
leucita nessa frita. Uma provavel explicagao para tal fato concerne ao pico exotérmico
(720°C) em que ocorreu a maxima cristalizagdo de leucita (Figura 1V.2.3),
acompanhada por um pico endotérmico (920°C), em que ocorreu a dissolugdo de
leucita. Nesse caso, ha indicios de que nas temperaturas superiores a
aproximadamente 800°C ocorra o fendmeno da dissolugado de leucita na matriz vitrea.

As fritas FA3_1200, FA2_1300 e FA3_1400, sinterizadas nas temperaturas de
900, 1.000 e 1.100°C, caracterizam-se pela percentagem de leucita dentro do seguinte
intervalo: 35 a 45%. De acordo com a literatura, as porcelanas leuciticas com essa
concentragcdo de leucita possuem elevada tenacidade a fratura, porém uma menor
Resisténcia a flexdao (MORENA et al., 1998).

As pastilhas sinterizadas da frita FA3_1200 apresentam maiores concentracdes
de cristais de leucita, quando comparadas com as outras fritas sinterizadas. Uma
provavel explicacdo para este fato € que a estrutura da frita FA3 1200 nio esta
completamente amorfa, sendo composta por microcristais devido a baixa temperatura

de fusdo. Estes microcristais acabam funcionando como sementes de cristalizago.
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Tabela 1V.2.1 - Quantidade de leucita (% peso), determinada pelo método do
padrdo interno das fritas FA3_ 1200, FU3_ 1200, FA2_ 1300 e FA2 1400
sinterizadas nas temperaturas de 900, 1.000 e 1.100°C.

Fritas % Leucita Fritas % Leucita
FA3 1200 FA2 1300
- - 4
Sint. 900°C 42,49 Sint. 900°C 34,33
FA3 1200 FA2 1300
- 4 - 28,53
Sint. 1.000°C 8,03 Sint. 1.000°C
FA3 1200 FA2 1300
- 1 - 42
Sint. 1.100°C 36,8 Sint. 1.100°C 33,
FU3 1200 FA2 1400
- 4 - 27,62
Sint. 900°C 20,45 Sint. 900°C 6
FU3 1200 FA2 1400
- 19,1 - 30,50
Sint. 1.000°C 9,16 Sint. 1.000°C
FU3_ 1200 17,12 FA2_ 1400 28,32
Sint. 1.100°C Sint. 1.100°C

Sint.-Sinterizacao

Fonte: ONG et al., 1999.
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Figura IV.2.8 - Micrografia eletrbnica de varredura (MEV) com elétron secundario
da frita FA3_1200 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 micrografia eletrbnica de varredura da frita FA3_ 1200, sinterizada nas
temperaturas de 900, 1.000 e 1.100°C, ilustrada na Figura 1V.2.8, indica que os cristais

de leucita, homogeneamente distribuidos na matriz vitrea, distinguem-se pela sua
geometria relativamente esférica, com tamanho na ordem de 2 a 3 um. N&o ha

microtrincas na matriz vitrea e nem ao redor dos cristais de leucita.
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Figura IV.2.9 - Micrografia eletrbnica de varredura (MEV) com elétron secundario
da frita FU3_1200 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 analise do MEV da frita FU3_1200 (Figura 1V.2.9) indica que o tamanho dos
cristais de leucita situam-se entre 2 a 3 um e distinguem-se pela sua geometria
relativamente esférica em todas as temperaturas de sinterizacdo (900 ,1.000 e
1.100°C). Porém, na temperatura de sinterizacdo de 900°C, o material possui uma
distribuicdo homogénea dos cristais de leucita na matriz vitrea e ndo ha microtrincas
ao redor dos cristais € nem na matriz vitrea.

Nas temperaturas de sinterizagdo de 1.000 e 1.100°C, formaram-se aglomerados
de cristais de leucita, pequenas areas da matriz vitrea com auséncia de cristais, o que
favoreceu a formacdo de microtrincas. Tais caracteristica foram mais intensas na

pastilha que foi sinterizada na temperatura de 1.100°C.
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Figura IV.2.10 - Micrografia eletrobnica de varredura (MEV) com elétron
secundario da frita FA2_1300 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 analise dos resultados ilustrados na Figura 1V.2.10 indica que, na temperatura
de sinterizacdo de 900°C a morfologia dos cristais de leucita possuem uma certa
heterogeneidade, devido a presenga de dois tipos de formato: um é dentritico (Figura
IV.2.10 (A1)) e um outro possui uma tendéncia a geometria esférica (Figura 1V.2.10
(A2)). Nas temperaturas de sinterizacdo de 1.000 e 1.100°C a morfologia dos cristais
de leucita possuem uma maior homogeneidade, havendo predominancia de uma
morfologia equiaxial, com tamanhos na ordem de 4 um, homogeneamente distribuidos

na matriz vitrea, e a ocorréncia de microtrincas.
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Figura 1V.2.11 - Micrografia eletrénica de varredura (MEV) com elétron
secundario da frita FA2_1400 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 Figura 1IV.2.11 corresponde o MEV da FA2_1400, sinterizada a 900, 1.000 e
1.100°C, na qual observa-se que, em todas as temperaturas de sinterizacdo, os
cristais de leucita sdo relativamente esféricos, com tamanho na ordem de 4 um,
homogeneamente distribuidos na matriz vitrea e com microtrincas ao redor dos cristais
e na matriz vitrea. Tal caracteristica € mais intensa na maior temperatura de
sinterizagao (1.100°C).

Comparando-se o processo de sinterizagao das fritas FA3 1200 e FU3_ 1200
com os das fritas FA2_1300 e FA2_1400, conclui-se que o tamanho dos cristais de

leucita sdo menores nas pastilhas sinterizadas das fritas FA3_1200 e FU3_1200. Uma
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provavel explicagao para este fato € que as fritas fundidas a 1.200 °C possuem alta

taxa de nucleacgéo e baixa taxa de crescimento dos cristais (CATTELL et al., 2005).

A geragao de trincas esta relacionada a diferenca de coeficientes de expanséao
térmica da leucita e da matriz vitrea. Além disso, a mudanca de fase de leucita cubica
para tetragonal durante o resfriamento, no qual ha expansédo da célula unitaria na
direcdo do eixo ¢ e uma contragdo da célula unitaria na diregdo do eixo a, resulta
numa tensao anisotrépica, formando microtrincas ao redor dos cristais. A mudancga de
fase da leucita é vantajosa no caso em que esta ceramica é utilizada em restauragdes
metalo-ceramicas, pois permite que o coeficiente de expansio térmica da ceramica

compatibilize com o coeficiente de expanséao térmica do substrato metalico.

A diferenca entre o coeficiente de expansao térmica dos cristais de leucita e da
matriz vitrea resulta em uma tensdo compressiva tangencial na interface cristal/matriz
vitrea, o que permite o desvio da trinca, enfraquecendo a transferéncia de energia da

trinca.

Varios cristais de leucita de formatos irregulares e de tamanhos grandes
resultam no surgimento de grandes areas de microtrincas na matriz vitrea, o que
diminui 0 mecanismo de tenacificagdo da fratura citado anteriormente, pois a energia
de tracdo da tensao anisotropica é anulada pela converséo da energia da fratura em
energia superficial (CATTEL et al., 1997). Este fato € uma possivel explicacado para a
maior quantidade de microtrincas nas fritas: FU3_1200 sinterizadas nas temperaturas
de 1.000 e 1.100°C; FA2_ 1300 sinterizadas nas temperaturas de 1.000 e 1100°C e
FA2_1400 sinterizadas nas temperaturas de 900, 1.000 e 1.100°C.

Recomenda-se que o tamanho dos cristais de leucita na matriz vitrea sejam
menores de 4 um e que estejam homogeneamente distribuidos na matriz vitrea, a fim

de diminuir a suscetibilidade de fraturas nesta.

A natureza esférica das particulas de leucita contribui com o desvio das tensbes
transformadas e com a transformacao da energia de tensao. A formacao de grandes
cristais ou aglomerados acima do tamanho critico esta associada as extensivas

microtrincas na matriz vitrea (CATTELL et al., 2001).

IV.2.3- Caracterizagdo das Vitroceramicas Feldspaticas Reforgcadas com

Leucita

A analise dos drifratogramas de raios-X da frita FA3_1200, sinterizada nas
temperaturas de 900, 1.000 e 1.100°C e submetida ao processo de prensagem a

quente (Figura IV.2.12), indica que apenas no processo de prensagem a quente da
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pastilha sinterizada a 900°C ocorreu a formacido de cristais de leucita com uma
concentragao de 12,75%.

Os difratogramas de raios-X da frita FU3_1200, sinterizada nas temperaturas
de 900, 1.000 e 1.100°C e prensadas a quente (Figura IV.2.12) indica auséncia dos
cristais de leucita, fato este que pbéde ser previsto pela analise térmica e diferencial
(DTA/TGA) da frita, na qual indica que a temperatura em que se inicia o processo de
dissolucdo de leucita na matriz vitrea é de aproximadamente a 800°C .

Na Figura IV.2.13_(B), o difratograma de raios — X da frita FA2_1400
sinterizada a 900, 1.000 e 1.100°C e prensada a quente, revela a ocorréncia de leucita
nas pastilhas sinterizadas a 900 e 1.100°C e prensadas a quente. A percentagem de
leucita nestas vitroceramicas sao, respectivamente de 17,23 € 11,95%.

A redugdo no conteudo de leucita e a auséncia destes cristais nas
vitroceramicas, em relagao as pastilhas sinterizadas, podem ser atribuidas a elevada
temperatura (1.180°C) utilizada no processo de prensagem a quente. Este processo
fornece energias térmica e mecanica necessarias a dissolugdo dos cristais na matriz
vitrea, devido a diminuicdo da energia interfacial, pois particulas maiores crescem a
custa de particulas menores (CATTELL et al., 2005).

FA3_1200 (B) FUS3_1200
(A) .
-Leucita
NV Sinterizagdo a 1.100°C
SinterizagZo a 1.100°C Q
—_ Prensagem a Quente 1.180°C MWM
i C)
3 @
8 Sinterizag&o a 1.000°C ® Sinterizaczo a 1.000°C
g, Prensagem a Quente a 1.180°C g Prensagema quente a 1.180°C
Qo WW’“% E MM%
£ £
L Sinterizagdo a 900°C Sinterizagio a 000°C
T Tr T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 9C 0O 10 20 30 40 5 60 70 8 9D
20 2
Figura 1V.2.12 — Difratogramas de difracdo de raios-X do processo de

prensagem a quente das seguintes fritas: FA3_1200 (A) e FU3_1200 (B),
sinterizadas nas temperaturas de 900, 1.000 e 1.100°C.
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Figura 1V.2.13 - Difratogramas de difracdo de raios-X do processo de
prensagem a quente das seguintes fritas: FA2 1300 (A) e FA2 1400 (B)
sinterizadas nas temperaturas de 900, 1.000 e 1.100°C.

A andlise do difratograma relativo a frita FA 1300 (Figura 1V.2.13 (A)) torna
evidente a ocorréncia de cristais de quartzo na pastilha sinterizada a 900°C e
prensada a quente.

Na pastilha da frita FA_1300 sinterizada a 1.000°C e prensada a quente, além da
ocorréncia dos cristais de leucita, identificou-se, também, a ocorréncia de cristais de
cristobalita, um polimorfismo do quartzo, formado em temperaturas elevadas. Na
pastilha desta mesma frita sinterizada a 1.100°C houve a formagao de cristais de
leucita e de quartzo. Tal fato, provavelmente, esta relacionado a precipitagao de
leucita em determinados locais da matriz vitrea, o que resulta na diminuicdo de ions
alcalis, permitindo, desse modo, a formagéo de cristais de quartzo (HOLOND et al.,
1994).

A auséncia e a diminuicdo de leucita na matriz vitrea apés o processo de
prensagem a quente foi mais intensa nas fritas FA3_1200 e FU3_1200, uma provavel
explicacdo para este fato € que os tamanhos dos cristais de leucita nestas fritas
sinterizadas sao menores, o que faz com que a energia interfacial seja maior,
propiciando o crescimento de particulas maiores a custa de particulas menores,

ocorrendo com maior facilidade a dissolugdo dos cristais de leucita na matriz vitrea.
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CAPITULO V

CONCLUSOES

V.1) Beneficiamento do Pegmatito da Regiao Borborema-Seridé (RN)

Os minerais constituintes na amostra original oriunda do pegmatito da regido
Borborema-Seridé sdo quartzo, albita, microclinio, muscovita e minerais portadores de
ferro como por exemplo, a granada.

Os minerais de quartzo, muscovita e feldspato encontram-se liberados na
granulometria inferior a 417 um (35 mesh).

No processo de flotagao, no qual se utilizou o coletor Lilaflot 811 M (eteramina),
€ aconselhavel utilizar o acido sulfurico como regulador de pH, para que os minerais
de quartzo e muscovita sejam coletados e, conseqlientemente, se promova o aumento
na concentragao de feldspato no produto final.

O coletor Lilaflot 811 M, por ser uma eteramina, possui baixa seletividade. No
presente estudo, a eteramina deve ter flotado o feldspato, o que permitiu a ocorréncia
de uma quantidade significativa desse mineral nos rejeitos rougher e scavenger. Tal
fato pode explicar a diminuigdo do teor de alcalis no concentrado de feldspato (produto
ndo magnético), comparado com o teor de alcalis na amostra original. Para obter um
concentrado de feldspato com teores mais elevados de alcalis, deve-se estudar outros
sistemas de reagentes.

Na maioria dos ensaios de beneficiamento, o teor de alcalis foi elevado e a
quantidade de minerais albita e microclinio foi maior em relagdo aos minerais quartzo
e muscovita no rejeito scavenger,. A realizacao de apenas uma etapa na flotagao
(rougher) seria suficiente para aumentar o teor de alcalis no concentrado de feldspato,
nao sendo necessaria, portanto, a realizagdo da etapa scavenger.

Para produzir uma ceramica odontoldégica com a seguinte composi¢do quimica
(% em peso): 56,1 de SiO,, 20 de Al,03; 10,1 de Na;O, 11,2 de K,O e 0,7 de CeO,,
verificou-se, por meio dos calculos estequiométricos, que quanto maior o teor de SiO,
no produto ndo magnético, maior era a quantidade a ser acrescentada das seguintes
matérias-primas: Al,O;, Na,CO; e K,COs. O produto ndo magnético do ensaio de
beneficiamento 8 é o que possui menor teor de silica, o que indica que as condicbes
utilizadas neste ensaio sdo as mais adequadas para obtencdo de um concentrado de

feldspato para a producao da ceramica odontolégica mencionada.
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V.2) Vitroceramica Feldspatica Refor¢ada com Leucita

A melhor condi¢do de fusdo da frita foi a que utilizou a temperatura de 1.200°C
por 3 h, pois na etapa de sinterizagdo desta nas temperaturas de 900, 1.000 e 1.100°C
obteve-se menores tamanhos de cristais de leucita, com uma geometria relativamente
esférica.

A frita FA2_1400 sinterizada nas temperaturas de 900 e 1.100°C e submetida ao
processo de prensagem a quente foram as melhores condicbes para obter a
vitroceramica feldspatica reforgada com leucita.

A diminuicdo e a auséncia dos cristais de leucita nas vitroceradmicas se deve a
elevada temperatura (1.180°C) utilizada no processo de prensagem a quente, que
fornece energias térmica e mecanica necessaria a dissolugdo dos cristais na matriz
vitrea, devido a diminuicdo da energia interfacial, pois particulas maiores crescem a

custa de particulas menores.
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CAPIiTULO VI

TRABALHOS FUTUROS

VI1.1) Beneficiamento do Pegmatito da Regiao Borborema-Seridé (RN)

No processo de flotagao propde-se um estudo detalhado do assunto, realizando
o processo de flotagdo com outros sistemas de reagentes.

Estudar outras fontes de feldspatos que possam ser utilizado na producdo de
uma ceramica odontolégica.

Sugere-se também realizar estudos de aproveitamento de feldspatos contido em

pegmatitos em escala continua.

VI.2) Vitroceramica Feldspatica Reforgada com Leucita

Realizar o processo de prensagem a quente com temperatura menor, para evitar
a dissolucao parcial ou total dos cristais de leucita na matriz vitrea.

Realizar ensaios de resisténcia mecanica das vitroceramicas obtidas.

Estudar outras composicoes de vitrocerdmica e verificar a influéncia da

concentracao dos agentes nucleantes como o TIO; e CeO..
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GLOSSARIO

Aluminossilicato - Substancia (Al,SiOs) usada especialmente em odontologia, e com
amplo emprego industrial na fabricacdo de vidros, pedras semipreciosas, vernizes,

ceramica, entre outras.

Cera Perdida - E uma técnica utilizada para obter um modelo de cera com a forma
desejada. Esta é eliminada durante a sua queima deixando uma cavidade-molde no
refratario para ser depois preenchida por metal liquido ou vidro escoante, favorecendo

a obtencao de um produto com a forma préxima ao ideal.

Deformacgao Elastica - Deformacgao recuperada quando se remove uma for¢ga ou uma

pressao aplicada.

Fluxante - E um material que reduz de forma apreciavel a temperatura de queima
requerida para uma ceramica, segundo sua reacdo com outros materiais de uma fase
vitrea fundida em temperaturas mais baixas. Muitos materiais inorganicos podem atuar
como fluxante, porém os mais importantes para cerdmica sdo aqueles que contém
Oxidos de metais alcalinos (Li, Na, K, Rb, Cs) e alcalinos terrosos (Ca, Mg, Sr, Ba),
como também 6xido bdrico, os d0xidos de chumbo ou fluoretos. Um mineral que atua
como fluxante contém apreciaveis quantidades dessas substancias, usualmente como

oxidos ou silicatos.

Frita - Materiais de natureza vitrea preparada por fusdo, em temperaturas elevadas
(em torno de 1.500 °C), com base em uma mistura de matérias-primas de natureza
cristalina. Estas, durante o processo de fusao, formam uma massa que, no final do
processo, sao resfriadas instantaneamente em ar ou agua, originado a frita

propriamente dita.

Modulo de Elasticidade (ou Médulo de Young) - Rigidez relativa de um material,

razao entre tensao elastica e deformacao elastica.

Resisténcia a Compressao - Tensdao de compressdo gerada no interior de uma

amostra durante o teste de compressao no ponto de fratura.

Resisténcia a Flexdo - E essencialmente um teste de resisténcia de uma barra
apoiada em suas extremidades, ou um disco apoiado em um suporte circular inferior,
sob uma carga elastica. Para o corpo-de-prova em forma de disco, o valor da tensao

de fratura é referido como sendo a resisténcia a flexao biaxial.
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Resisténcia a Flexao (Resisténcia ao Curvamento ou Médulo de Ruptura) - Forga
por unidade de area no ponto de fratura de um corpo-de-prova submetido a aplicagao

de carga por flexao.

Resisténcia a Tragao (Resisténcia Maxima a Trag¢ao) - Tensado a tragdo (em um

corpo-de-prova para ensaio de tragao) no ponto da fratura.

Resisténcia ao Cisalhamento - Tensdo maxima de cisalhamento no ponto de fratura

de um corpo-de-prova.

Tenacidade - Capacidade do material de absorver energia elastica e se deformar
plasticamente antes da fratura, mensurada com area total sob a curva tensao versus

deformacéo, obtida no ensaio de tracao.

Tenacidade a Fratura - A resisténcia dos materiais ducteis, como as ligas de ouro e
algumas resinas compostas, € util para se determinar a tensdo maxima que as
restauragdoes feitas desses materiais podem suportar antes que ocorra certa
quantidade de deformacéo plastica ou fratura. Para materiais frageis como a ceradmica
dentaria, os valores da resisténcia sao valores limitados pelo desenho das proéteses

ceramicas.

Tensdao Compressiva - Razdo entre a forca de compressdo e a area da secao

transversal perpendicular ao eixo de aplicacédo da forca.

Tensao Flexural (Tensao de Curvatura) - Forga por unidade de area de um material

submetido a aplicagédo de carga por flexao.

Vitroceramica - Material ceramico obtido pelo tratamento térmico da frita e constituido
por microcristais dispersos em uma fase vitrea residual. Possui uma resisténcia
mecénica superior a do vidro. Sdo empregadas em construgdo de espelhos, de
telescopios, de utensilios de cozinha, nas industrias quimica, eletrbnica e

odontoldgica.

Etapa
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ANEXO |

Tabela IV.1.5:- Quantidade de matéria-prima (g) para a produgao de 20 g de

frita.

Produto Nao Feldspato

Magnético ) Al;O3 (g) | Na,CO3(g) | K2CO3(g) | CeO (g) | Borax (g)
Ensaio 1 14,21 1,22 1,76 2,20 0,12 0,48
Ensaio 2 14,11 1,31 1,77 2,19 0,13 0,49
Ensaio 3 13,49 1,76 1,89 2,25 0,12 0,48
Ensaio 4 13,88 1,65 1,69 2,20 0,12 0,46
Ensaio 5 14,49 1,43 1,29 2,21 0,12 0,47
Ensaio 6 14,86 0,97 1,33 2,25 0,12 0,48
Ensaio 7 15,17 1,01 1,04 2,18 0,12 0,49
Ensaio 8 15,46 0,85 0,99 2,10 0,12 0,48
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