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RESUMO

Neste estudo foram testadas diferentes
combinagdes de técnicas de
solubilizacdo / determinacdo dos ele-
mentos principais (Si, Al, Na e K) e de
elementos menores (Ca, Mg, Fe e Ti)
encontrados em feldspatos e bauxitas.

1. INTRODUGAO

1.1 Feldspatos

Avaliou-se  também a  relagdo
custo/beneficio  destas  combinagdes
utizando como critérios o custo dos
equipamentos reagentes , tempo e
capacitagdo dos analistas e tempo total
necessario  para  cada  andlise.

Os feldspatos sdo silicatos de aluminio com potéssio e calcio e, raramente,

bario. Ocorrem em

rochas igneas e metamorficas na crosta terrestre. Por

suas propriedades (fundente, fonte de alumina e lcalis) e abundancia, o0s
feldspatos ocupam uma posicdo de destaque no mercado de recursos
minerais. Comercialmente, s&o caracterizados pela composicdo quimica
como feldspatos sddico, potassico, calco- sddico, clcico e bérico. S&o
empregados principalmente na manufatura de porcelana. Também sdo
usados em proteses dentarias, como agente abrasivo, no capeamento de

estradas.
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1.2 Bauxitas

A bauxita € uma rocha constituida essencialmente por um ou mais hidréxido
de aluminio, dxidos e hidréxidos de ferro, caulinita , dxidos de titanio e
minerais residuais, e tragos de outros elementos. A composicdo quimica
varia dentro de limites amplos. A classificacdo industrial da bauxita depende
dos teores de AlO3z e SiO;, e da espécie mineralogica do hidroxido de
aluminio presente, sendo os melhores graus os que tém maior teor de AlO3
e menor teor de SiO.. Oitenta e cinco por cento do bauxito produzido é
consumido como minério de aluminio. O aluminio é usado onde é desejavel
material leve (tubos e pecas fundidas de automdveis, aeroplanos, etc.) além
de utensilios de cozinha, aparelhos domésticos e mobilias . O segundo
grande uso do bauxito é a manufatura de AlOs, usada como abrasivo.
Emprega-se, também, o bauxito, na fabricacdo de refratarios aluminosos.
Usa-se por igual, a alumina sintética como o principal constituinte da
porcelana refrataria, tais como velas de automéveis.

2.0BJETIVO

Comparar criticamente a precisdo e a exatiddo de cada método, avaliando-se
0 custo/beneficio de cada uma das combinagbes técnica de solubilizagao/
determinacéo, para posterior validacdo dos métodos a serem utilizados na
rotina analitica para feldspatos e bauxitas.

3.MATERIAIS E METODOS

Apds uma avaliagéo inicial dos métodos descritos na literatura, optou-se por
comparar criticamente os métodos Fusdo Alcalina (FALC), Fusdo c/ Litio
Metaborato (FLMB) , Digestdo Tridcida (TRIAC) e o método recomendado
pela The American Society for Testing and Materials (ASTM) e técnicas de
determinacdo por Espectrometria de Absor¢do de Plasma Indutivamente
Acoplado (ICP - AES), Espectrometria de Absorcdo Atbmica (EAA - chama),
Espectrofotometro  na  regido do Ultravioleta (U.V.), Potenciometria,
Gravimetria e Volumetria Classicas (tab. 1 e 2). Devido a limitagdes de
recursos (reagentes e equipamentos), tempo e sensibilidade, algumas das
técnicas de determinacdo ndo puderam ser testadas até o momento.
Também devido a semelhanca entre as matrizes de feldspato e bauxita
utlizadas  testou-se apenas o método FLMB para bauxitas. Nos testes
realizados , utilizou-se amostras certificadas de feldspato sddico IPT-53 e
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argila plastica IPT -32 (como ndo havia amostra de bauxita certificada
disponivel, utilizou-se uma amostra com carcterizacdo quimica semelhante a
bauxita), além de amostras reais na fase de treinamento.

Tabelal - Métodos de Caracterizagdo Quimica Avaliados

Fusao c/ Fusao c/ Fusdo c/ Digestao acida
Na,COs LiBO, Na;COs/ NaO| (HF + HNOs +H,S0,)
Gravimetria Gravimetria
Volumetria EQAP'_ (:Ahséna EAA - chama EAA - chama
Cléassica ICP - AES

Tabela2 - Técnicas de Determinagdo das Principais Espécies do Feldspato

ICP - AES A|203, CaO, FEZOs, MgO, SiOz
EAA- chama Al,03, Ca0, Fe05, K0, MgO, Na0, SiO,
U.V. Fe:03
Potenciometria Al,Os
Gravimetria Al,Os, , K0, MgO, Na0, SiO,
Volumetria Classica Ca0, Fe,03

Em todas as analises empregou-se reagentes grau P.A. Nas determinacbes
instrumentais, 0s seguintes equipamentos foram utilizados: ICP - AES Perkin
Elmer, EAA - chama Varian 175(6xido nitroso) e Varian AA6 (acetileno ), pH-
metro Metronal mod E -20 , U. V. - VIS Perkin Elmer Lambda 12 E
Espectrofotometro ANA - 72V.

4. RESULTADOSE DISCUSSAO

As diferentes combinagbes de técnica de solubilizagdo / determinacdo
forneceram os seguintes resultados (média ? LC 95%, n=7).

ABREVIATURAS UTILIZADAS
M. S.  Método de Solubilizacdo T.D.  Técnica de Determinagéo
n.d. ndo determinado a.e. em andamento
POTEN. Potenciometria GRAV. Gravimetria

273



Tabela 3 - Resultados da Determinagéo de Al,O3 em Feldspato

Al;O3
(valor certificado = 18,3 )

M T.D]  EAA-Chama ICP - AES Potenciometria
FLMB 225+0,.2 ea. 16,9+0,2
FALC 28.0+0.5 n.d. 205+1.1
TRIAC 214+08 16,8+ 0,2 18,2+0,3

Tabela 4 - Resultados da Determinacéo de Fe,Oz em Feldspato

Fe.0s3
('valor certificado = 0,13)

MSTD! EAA- Chama ICP - AES u. V.
FLMB e.a. e.a. ea
FALC 0,16 + 0,03 n.d. e a
TRIAC 0,13 + 0,02 0,16+ 0,0 2 e.a

Tabela 5 - Resultados da Determinacéao de SiO, em Feldspato

Si0;
(valor certificado = 65,8 )

M.STD| EAA-Chama ICP - AES Gravimetria
FLMB 578+ 16 e.a. nd.
FALC nd. nd. 64,5 £0,6
TRIAC n.d. n.d. n.d
ASTM nd. nd. 65.6 0,3
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Tabela 6 - Resultados da

Determinagdo de Na;O

Na.O

(valor certificado = 2,5)

M 1.0 EAA -

FLMB 2,5+0,0

FALC n.d.

TRIAC 2,5£0,0

Tabela 7 - Resultados da

Determinagéo de K>0

K,0

(valor certificado =12,2 )

M.S. LD EAA-

FLMB em

FALC n.d.

TRIAC 12,203

Tabela 8 - Resultados da Determinagdo de MgO em Feldspato

MgO
(valor certificado = 0,05 )
T.D] - -

MS. EAA - Chama ICP - AES
FLMB 0,05 £ 0,01 ea.
FALC 0,22 £ 0,01 ea.
TRIAC 0,05 £ 0,01 0,05+ 0,00

Tabela 9 - Resultados da Determinagdo de CaO em Feldspato

CaO
(valor certificado = 0,27 )
MS>_TDl  EAA-Chama ICP - AES
FLMB ea ea.
FALC ea. n.d.
TRIAC ea 0,27+ 0,01
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Tabela 10 - Resultados do Estudo Preliminar do Uso da Fusdo ¢/ LiBO2  para
Caracterizagéo dos elementos principais da bauxita

CARACTERIZACAO QUIMICA DE BAUXITAS
Método de Solubilizagdo : FLMB

Espécie

Alea Fe,03 K20 Na,O MgO SiOz Ti02 &

EAA- | 332+ | oa | 079+ | 016+ | 028 439 | ea
Chama 27 nn? 0 N&R +0 01 +14

V.C.+* 28,5 3,46 0,80 0,16 0,39 51,8 1,49

* Determinado por Colorimetria ~ **V.C. 1 Valor Certificado

Quanto a exatiddo dos resultados, nas analises para feldspatos a hipdtese
nula foi verdadeira para todas as  determinagBes com exce¢do da
determinacdo de AlOz por potenciometria (FLMB e FALC) e EAA - chama
(TRIAC); determinacéo de Fe20s por ICP - EAS (TRIAC) e determinagéo de
SiOz por Gravimetria (FALC). Devido a falta de sensibilidade da técnica, a
determinacdo volumétrica de Fe»O3 ndo foi realizada. Optou-se por ndo
proceder as determinagBes gravimétricas de MgO, Na20 K20 e volumétrica
de CaO pois sdo andlises de tempo de execucdo elevado. Estdo em
andamento as determinagfes de Al20s, SiOz2 , CaO e MgO por ICP e CaO por
EAA - chama nas solugBes obtidas pela abertura FLMB. Os resultados
preliminares mostraram-se promissores tanto para feldspatos quanto para
bauxitas. Novos testes serdo feitos quando a manutencdo dos equipamentos
Ja citados for finalizada. Na determinagdo de Fe;Os por U. V. - VIS para e
TiO2 por Colorimetria,  obteve-se resultados safisfatdrios  nos testes
exploratdrios realizados. Ja os testes realizados para determinagao de Al na
solugdo obtida utilizando o método FALC ndo foram satisfatorios. Suspeita-se
que a alta concetragdo de sais na solucdo final para andlise leve a um
aumento da atividade da mesma, que seria um interferente para as
determinagBes potenciométricas. Neste estudo avaliou-se também, para
cada uma das técnicas de solubilizacdo e determinagcdo 0s custos com
equipamentos, reagentes, a capacitacdo necessaria ao analista e o tempo
total de andlise. As estimativas  feitas principalmente com base na
experiéncia adquirida ao longo deste trabalho, estdo sintetizadas nos
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gréficos 1 e 2. Para cada item avaliado atribui-se valores de acordo como 0s
critérios mostrados na tabela 11.

Tabela 11 - Fatores Avaliados para a Determinagéo do Custo das Analise

VALOR CAPACITACAO* EQUIPAMENTOS | REAGENTES TEMPO
ARBITRADO
1 2° Grau Técnico em Até R$ 1000,00 | Até R$ 30,00 Até 2h
Ouimica Incomoleto
2 2° Grau Técnico em Até R$5.000,00 | Até R$ 50,00 Até 4h
QOuimica
5 Graduag&o ou Até R$ 10.000,00 | Até R$ 80,00 Até 12h
Experiéncia
7 Mestrado ou Até R$ 50.000,00 | Até R$ 150,00 Até 384h
Experiéncia (4 dias)
10 Doutorado ou Acima de Acima de Ate 4032h
Experiéncia R$ 50.000.00 R$ 150.00 (7 dias)

Grafico 1 - Avaliagdo de Custo das Técnicas de Solubilizagdo Utilizadas
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Utilizadas

S de custo elevado para as
ensados pela rapidez (TRIAC
. O método FALC possui custo
icas classicas e infrumentais, mas a
satisfatdrias. O método ASTM possui alta
como sdo empregadas técnicas de determinagéo
um tempo total de andlise maior, 0 que leva a custos
por an ente altos.

7

6
5.CONCLUSOESE RECOMENDAGOES
r

Para a de*fermiéagéo de'Si precisa e exata , como .um custo e tempo de
andlise relativamente [Blevado, recomenda-sé'b uso do Mgtodo gravimétrico
da ASTM. Oa demaiS! elementosy encontrades em feldspatos e bauxitas
podem seg analisados_com preci;! e exatidao satisfatorias, rapidez e baixo
custo utiligando-se 4" meétodo dngﬂcﬁubilizag%\AchrRlAC EEAA - chama. Nas
andlise de FeeRrpesasieameétnsigerie destasah que aputilizagip da abertura
TRIAC leva a um risco de contaminacdo consideravel, pois o tempo de
exposicdo da amostra é relativamente grande (aproximadamente 12h). Os
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testes preliminares utlizando o método FLMB e EAA- chama séo
promissores. Testes exploratorios para determinagdo de Fe,O3 por este
método indicam que a contaminagdo diminui expressivamente, j& que 0
tempo d%/ exposicdo da amostra € bem menor (10min).Com base nos
resultadog obtidos até o momento, os baixo custo e temp@ de anélise, indica-
se 0 métedo *LMB para determinages semiquantitativastpara SiO2 e Al,Os e
determmagoe% precisas e exatas de KO e Na.O. Mas as determinagbes de
K20 e NapO §o s80 vantajosas por este método para umipequeno ndmero de
amostras 10 .amostras), pois durante a etapa de dissolugeo, cada amostra é
tratada mghvuiualmen Para um_grande numero de amastras, recomenda-se
0 método tT RIAC i '

POTEN GRAV
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