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RESUMO
A caracterizagao dos depositos de argilas ¢ de fundamental importancia para estabelecer o seu
melhor uso industrial. Este trabalho teve como objetivo a caracterizacdo quimica, mineral e
tecnoldgica de uma argila da regido de Mirasselvas, distrito de Capanema, NE-PA. Foram
realizadas andlises por fluorescéncia de raios X, difragdo de raios X, além de teste de limite de
plasticidade e liquidez. Posteriormente foram preparados os corpos de prova em matriz metalica
de 10cmX5cm, com prensagem a 100KN, secos em estufa a 110°C e submetidos a queima em
950°C e 1200°C. Foram determinadas as propriedades tecnologicas pelos ensaios de retracao
linear de queima, absorc¢ao de agua, perda ao fogo e mddulo de ruptura e flexdo. Os resultados
comprovam que o quantitativo de Fe2O3 estd abaixo do limite maximo estabelecido para a
classificagdo de uma ball clay (1%) e tem o quartzo, a caulinita ¢ a muscovita como os minerais
essenciais. Mesmo tendo 75% do seu total de particulas com granulometria < 0,062 um, o
material ndo possui plasticidade. Entretanto, apresenta cor de queima branca e resultados de
retracdo, absorcdo de dgua e perda ao fogo dentro do intervalo dos resultados das argilas de
referéncia nacional e internacional, demonstrando potencial uso na formulacdo de massas

ceramicas e até mesmo na fabricacdo direta de ceramica branca.

Palavras-Chave: Ball Clay. Argila. Caracterizagdo. Ceramica branca.
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ABSTRACT

The characterization of clay deposits is of fundamental importance to establish its best industrial
use. This work aimed at the chemical, mineral and technological characterization of a clay from
the Mirasselvas region, Capanema district, NE-PA. Analyzes were carried out by fluorescence
of X rays, X ray diffraction, in addition to limit test of plasticity and liquidity. Subsequently,
10cmX5cm metallic matrix specimens were prepared, pressed at 100KN, dried in an oven at
110°C and subjected to firing at 900°C and 1200°C. The technological properties were
determined by the linear shrinkage tests of burning, water absorption and loss to fire. The results
prove that the amount of Fe2O3 is below the maximum limit established for the classification of
a ball clay (1%) and has quartz, kaolinite and muscovite as the essential minerals. Even with
75% of its total particle size <0.062 pm, the material has no plasticity. However, it presents
white burning color and results of retraction, water absorption and loss to fire within the range
of the results of national and international reference clays, demonstrating potential use in the

formulation of ceramic masses and even in the direct manufacture of white ceramics.

Keywords: Ball Clay. Clay. Characterization. White ceramic.



Figura 1.1
Figura 1.2
Figura 1.3
Figura 3.1
Figura 3.2

Figura 3.3

Figura 4.1

Figura 4.2

Figura 4.3

Figura 4.4

Figura 4.5

Figura 4.6

Figura 4.7

LISTA DE ILUSTRACOES

Grafico do percentual das reservas de argilas no Brasil................. 1
Mapa de localizagdo da regifo...........oevveiviiiiiiniiiiiiii e, 4
Mapa geologico da regido do GUIUPI......ovvvviieiiniiiii i, 5

Mapa de localizagdo da area de estudo e pontos de coleta das amostras....19
Exemplo de preparacdo de uma das mostras pelo “método do p6” quando a
amostra pulverizada ¢ prensada dentro do suporte através de uma lamina de
vidro. Analise de DRX.......ciiiiiiieiiiiiniieeniie et 21
A: Material disposto na matriz metalica para prensagem. B: Corpo de
PrOVa POS PIENSAZEIM. ...t enettteennteeeeneeeeaeeeeaneeeeaneeeannaeeenns 24
Caracteristicas do solo no ponto de coleta da amostra 1. A)
Mosqueados oriundos da oxidag¢ao de compostos ferrosos; B) Presenca
constante de 4gUa N0 SOI0.......c.eevuiiriiiiiieiieeieeieee e 27
A) Cava abandonada da antiga mineradora AZP. B) Inicio do horizonte
glei a aproximadamente 50 cm da superficie. Ponto de coleta da
ATNOSIIA 2.t 28
Difratogramas das amostras antes e apds a queima. A: Amostra 1 antes
da queima. B: Amostra 2 antes da queima. C: Amostra 1 ap6s a queima
em 950°C. D: Amostra 2 apos queima em 950°C. E: Amostra 1 apds
queima em 1200°C; F: Amostra 2 apds queima em 1200°C; Ms:
Muscovita; Mul: Mulita; Qz: Quartzo; Kln: Caulinita.....................30

Imagens de elétrons secundéarios do MEV. (A) amostra 1 ¢ (B) amostra

Imagens de Mev da amostra 2 queimada em diferentes temperaturas.
A:produto da queima em 950°C.B:Produto da queima em 1200°......33
Imagens de MEV da amostra 1 queimada em diferentes temperaturas:
A: Produto po6s queima em 950°C com seus respectivos mapas de
elementos a esquerda. B: Produto p6s queima em 1200°C com seus
respectivos mapas de elementos a esquerda..............................34

Comportamento da amostra durante o ensaio de plasticidade......... 35

viii



Figura 4.8

Figura 4.9

Figura 4.10

Figura 4.11
Figura 4.12

Figura 4.13
Figura 4.14
Figura 4.15

Figura 4.16

Curva granulométrica demonstrando o comportamento da distribuicao
do tamanho de particulas da amostra 1..........cccccvveviieeicin i, 37
Curva granulométrica demonstrando o comportamento da distribuigao
do tamanho de particulas da amostra 2..............cccceereenennenee .37

Percentual de absor¢do de dgua das Amostras 1 e 2 queimadas em 950 °C e
L 200 OC e e 38
Retragdo linear (%) em diferentes temperaturas de queima das amostras...39
Resisténcia a flexdo em trés pontos das amostras 1 e 2 queimadas em
diferentes temMpPeraturas. .......o.ovvriinietiitieeeiteate et eeeneiieennens 40
Esquema de classificag@o de cores HUE 10YR da carta de Munsell ...... 40
Classificagdo da cor dos corpos de prova (CP) antes e apos a queima.......41

Representagdo grafica dos resultados de perda ao fogo (A) e de absorgdo de

Representacdo grafica do % de retragdo linear de queima das argilas de

referéncia e da argila de Mirasselvas................cooiiiiiiiiiiiii i, 43

X



SUMARIO
AGRADECIMENTOS . ... ettt ettt ettt e s e et eaaeenaeeennas v
EPIGRAFE ...ttt vii
RESUMO ...ttt ettt ettt e et e e st e e bt esabeenbeesabeenseessseenseesnseenne vi
ABSTRACT L.ttt e et e et e e s taeesataeessbee e sseeesseeesaeeensaeesnraeenns vii
LISTADE ILUSTRAGOES. ...t vii
LINTRODUGAO ...ttt 1
1.1 ASPECTOS GERALS ...ttt ettt ettt e ettt e s e e 1
1.2 PROBLEMATICA........oooorieeeeieeieeceeee s 2
L3 OBIETIVOS .ottt ettt e et e et e e et e e entteeensaeeenbeeennbeeenseeennses 3
1.4 LOCALIZACAO E ACESSO ... 3
1.5 GEOLOGIA REGIONAL. ... .ottt ettt et e e et esaae e s e e 4
2 REVISAO BIBLIOGRAFICA ..o 7
2.1 AINDUSTRIA CERAMICA ......cooovorieieesieeeie s 7
2.2 ARGILAS <.ttt e e et e e s et e e e sttt e e e s abaeeeeeataeeeeeantaeeeeanbaaeeenneaes 8
2.3 TIPOS DE ARGILA ... .ottt e e e et e e e et e e e e snsaaeeeenses 9
2.3.1 Caulim ou Argila da China ............coiiiiiiieiiceececece e 9
2.3.2 BENTONITA .....cviieiieiicieceeeeete ettt ettt et ettt ettt et et e eaeeanas 9
2.3.3 AFQIlA 0B GIES..... ettt ettt ettt et eaeeaaeas 10
2.3 4 Argila VermelNa...........oooviiiiieeee e 10
2.3.5 Argila RefFataria........c..coviiiiiiiiiieieceeee ettt 10
2.3.6 BAll ClAY ..ottt ettt et et 10
2AEXTRACAO ... 11
25 PREPARO ... oot e e a e e e e et aaaaaeeas 12
2.6 CONFORMAGAO. ... eaeaes 13
2.6.1- ConformMagao POF EXEIUSEO.........ccviiiierieeie ettt 13
2.6.2 - Conformacao POr PreNSA0EMN ........ocuviivieeieetieeie ettt ettt ereeeaneeneas 13
2.7 SECAGEM.....ooiiee ettt ettt e e et e e e st e e e s e taa e e e e sbeeeeessaeeeeenssaeeeannns 14
28 QUEIMA ...ttt ee et e e ea e et e s eseeseeeeeesesesseseaesaeseeenes 14
2.8.1 ReacOes Produzidas Durante @ QUEIMA..........cceevueeierierieeiesieie e seeesre e seeesaeeenens 15
3.1 LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO.........cocovvurieririeniosieeiesiesssssessssssessss e 19

3.2 ATIVIDADE DE CAMPO ......ocoiiiiiiiiiiiiiiiciicectectce et 19



3.3. ATIVIDADES DE LABORATORIO...........covmiiieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesensseseesessesesnnsnees 20
3.3.1 Caracterizacdo Mineral € QUIMICA...........ccoevuiiuieiiieiicieecieeeeeeee et 20
3.3.1.1 Caracterizacdo Mineral por Difracdo de Raios X .......cccceevieiiiiiinniiniienieeieeee, 20
3.3.1.2 Caracterizag@o Quimica por Fluorescéncia de Raios X........ccoceevervieniinennicniienennns 21
3.3.1.3 Caracterizagdo micromorfologica e microquimica por MEV/SED .........ccccoccoeeiee 21
3.3.2 CaracterizaGao TeCNOIOQICA ........c..covieiieieireeieceeeeeee e 22
3.3.2.1 Propriedades FiSicas € MECANICAS ......c.eerurrriieriieeiieiieeieesiee ettt ettt 22
3.3.2.1.1 Determinacao do Limite de Plasticidade e LiqUIdez ...........c..ccovevveeeevriecieeriecneennn, 22
3.3.2.1.2 Distribuicdo de Tamanho de Particula.............cccoeovevieoieiiiiciceceeeeeieeee 23
3.3.2.1.3 Conformacéo, Secagem e Queima dos Corpos de Prova ..........ccccceceevveevervenneennnns 23
3.3.2.1.4 Retracd@o Linear de QUEIMA (90):....ccuecieruieieeieieeie ettt et 24
3.3.2.1.5 MOdulo de RUPLUFA @ FIEXA0 ......ccveeuveeeeeeieeeeeeeeee ettt 24
3.3.2.1.6 ADSOIGAOD d& AQUA (YD) .....eveoeeeeeeeeeeeeeeeee et 25
4 RESULTADOS E DISCUSSOES ..., 27
4.1 CARACTERIZACAO DOS SOLOS NA AREA ESTUDADA ......cccocoveveeerrerenenne. 27
4.2 CARACTERIZACAO MINERAL, QUIMICA E MICROESTRUTURAL................... 29
4.2.1 Caracterizag@o MINEKaAl ............cc.ooiiiieiieeeeeeeeee et 29
4.2.1.2. Caracterizagao QUIMICA .......ccevvuirieieiiiiieeeeiiieeeeeciee e e eetee e e e etre e e e eeaeeeeeeabeeeeeeaaaeeeeeanns 31
4.2.1.3 Micromorfoldgica € MICTOQUIMICA ........cveeruieerieriieeiieniieeteeseeereesneeseessneesseeseseenes 32
4.2.2. CaracterizaGdo TECNOIOQICA .......cecueeueeieiecieeteeteeteete ettt 35
4.2.2.1 Indice de Plasticidade. ..............coooveveevereieeeeeeeeeeeeeeeee e 35
4.2.2.2 Resultados da Distribuicdo de Tamanho de Particulas da Matéria-Prima.................. 35
4.2.2.3 Resultados da ABSOICAO A AGUA.............oueveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 36
4.2.2.4 Resultados de Retragdo Linear de QUEIMA .........c..eeeeeeiiiieiiiiiiiee e 38
4.2.2.5 Resultados de Ruptura @ FIEXA0.......cccueeiiiiieiiiieiieeieeceeeee e 39
4.2.2.6 Cor de Queima das Amostras 1 € AmOSIra 2 ........ooeeeeeuvieiieiiiieeeeeiieee e 40
4.3 COMPARATIVO DOS RESULTADOS OBTIDOS COM AS ARGILAS BALL CLAY
REFERENCIAS NOS CENARIOS NACIONAL E INTERNACIONAL.............cc....... 42
5 CONCLUSOES ...ttt 44
REFERENCIAS ...ttt sttt 44

APENDICE A ..o e, 51



1 INTRODUCAO
1.1 ASPECTOS GERAIS

Recursos naturais provenientes de processos geologicos vém sendo cada vez mais
estudados como fonte de matéria prima para a inddstria em seus mais variados ramos. Nesse
contexto, a Inglaterra, reconhecida pelas argilas de Devon e Dorset, juntamente com os EUA,
se apresentam no cendrio mundial como paises pioneiros, lideres na produ¢do e exportacao de
argilas, em especial a do tipo Ball Clay.

Em ambito nacional, percebe-se um acentuado crescimento no setor ceramico para a
producdo de pisos e revestimento, destacando-se como um produtor em potencial, uma vez que
¢ detentor de reservas dos mais variados tipos de argilas. Somente em 2010, o Brasil foi
responsavel por 7,5% do total da produ¢do mundial de revestimentos cerdmicos, acumulando
um total de 754 milhdes de m?, sendo 700 milhdes de m? apenas para o mercado interno (DNPM
2012).

Na Figura 1.1 tem-se o percentual das reservas de argilas no Brasil ratificando como sendo

um potencial produtor de cerdmica.

Reservas de Argilas no Brasil - DNPM

1%

m Argilas Comuns
Argilas Plasticas
m Argilas Refratarias

= Bentonitas e Argilas
Descorantes

Figura 1.1- Grafico do percentual das reservas de argilas no Brasil. Fonte: DNPM (2012).

No cenario nacional, as duas regides com depdsitos de Ball Clay correspondem a Sao
Simao (SP) e Oeiras (PI). A partir do aumento da demanda e a tendéncia de regionalizagdo do
parque ceramico brasileiro, entraram em produgdo mais de duas dezenas de novas minas.
Entretanto, mesmo com o desenvolvimento de novas jazidas de argilas plasticas no Brasil, ainda
persiste uma série de dificuldades no suprimento dessas matérias-primas, bem como a

competitividade com a qualidade das demais argilas comercializadas.
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A maior dificuldade de matéria prima para a produgao de ceramica ¢ a de argila plastica
com queima branca. De acordo com o dicionario ceramico (The Institute of Materials; 1994),
argilas do tipo Ball Clay sdao “argilas sedimentares cauliniticas que apresentam elevada
plasticidade devido ao grande percentual de particulas muito pequenas”.

Essas argilas sdo materiais que foram geologicamente transportados de seu local de
origem para outros locais a partir da acdo do meio ambiente. Geralmente sdo originados da
deposicdo de material sedimentar em pantanos, lagos, deltas de rios e planicies que sofreram
inundagoes (Murray 2007); estdo associados a bacias tercidrias, formando, geralmente, varias
camadas de argila alternadas com matéria-organica e areias (Motta 2004).

Devido a sua coloragdo branca ao serem queimadas, as Ball Clay constituem um
importante componente no processo de formulagdes cerdmicas, além de servir como matéria
prima para outros produtos dentro das atividades do processo ceramico. Sao ainda utilizadas
como matéria prima para a fabricag¢ao de lougas sanitarias, porcelanas, porcelanatos, porcelanas
elétricas etc.

Pesquisas realizadas pelo Departamento Nacional de Producdo Mineral — DNPM
apontam que no Brasil as argilas que apresentam melhor desempenho sdo as argilas cauliniticas
do Pard e as bentoniticas da Paraiba e da Bahia. Entretanto, a regido ainda é carente em
pesquisas que visem a caracterizagdo mineralogica e geotecnologica das argilas plasticas
presentes na area, de modo que se possa destacd-la também na producdo de cerdmica branca,
ndo s6 em ambito regional, mas principalmente em carater nacional. Isso justifica a importancia
de trabalhos cientificos que visem contribuir de forma direta com a sociedade académica
regional e com a atividade economica local.

Partindo dessa perspectiva, este trabalho realiza um estudo acerca das argilas do tipo
cauliniticas da regido de Mirasselvas, localizada no municipio de Capanema, nordeste do Para.
Para isso, serdo feitas analises de caracterizagdo quimica, mineral e tecnoldgica desse tipo de
argila visando assim identificar seu potencial de exploragdo industrial para a producdo de

ceramica branca.

1.2 PROBLEMATICA

Os recursos naturais provenientes de processos geoldgicos vém sendo cada vez mais
estudados como fonte de matéria prima para a industria, em seus mais variados ramos, € no

contexto da produgdo e exportacdo de argilas, em especial a do tipo Ball Clay, a Inglaterra é



reconhecida pelas argilas de Devon e Dorset, juntamente com os EUA, que se apresentam no
cenario mundial como paises pioneiros e lideres nesse setor (Motta 2008).

No cenario nacional, as duas regides com depositos classicos correspondem a Sdo Simao
(SP) e Oeiras (PI) (Motta 1993). Um levantamento realizado pelo Departamento Nacional de
Producdao Mineral — DNPM aponta que a regido paraense ainda é carente em pesquisas que
visem a caracterizagdo mineraldgica e tecnoldgica das argilas plasticas brancas presentes no
estado.

O servico geolodgico brasileiro, a partir da carta metalogenética previsional — CPRM
(Costa 2000) aponta a ocorréncias de depositos de argilas na regido de Mirasselvas para a
possivel aplicagdao na producao de ceramica branca. Entretanto, nos estudos feitos pela CPRM,
ndo foram realizadas andlises envolvendo estudos aplicados de caracterizacdo quimica, mineral
e tecnologica do material, que sdo indispensaveis para o real conhecimento das propriedades
do material e assim classifica-lo como apto ou ndo para o uso na industria ceramica, de acordo
com as normas técnicas vigentes.

Portanto, torna-se necessario a realizacao de um estudo aplicado acerca das propriedades
quimicas, mineral e tecnoldgica das amostras da regido de Mirasselvas, contribuindo para o

desenvolvimento deste tipo de estudo na regio.

1.3 OBJETIVOS

Avaliar o uso potencial das argilas do tipo Ball Clay que ocorrem na regido de Capanema,
nordeste paraense, como matéria prima para a fabricacdo de cerdmica branca, com base nas

suas propriedades mineraldgicas, quimicas e tecnoldgicas.

1.4 LOCALIZACAO E ACESSO

A érea de estudos esta localizada no distrito de Mirasselvas, municipio de Capanema,
nordeste paraense. Partindo de Belém, o acesso se d4 pela Rod. BR 316, até o trevo de
Capanema, a partir de onde se acessa a Rod. PA 308 para até o inicio da Rod. PA 448, que a
liga ao centro de Mirasselvas (Figura 1.2). O ponto em estudo corresponde a uma cava
abandonada de exploracdo mineral de argila, utilizada pela entdo mineradora AZPA (Azulejos

do Pard).
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Figura 1.2- Mapa de localizagdo da regido.

1.5 GEOLOGIA REGIONAL

A area de estudo esta inserida no contexto de rochas Pré cambrianas pertencentes ao
Arqueano e Algonquiano do Grupo Gurupi (Klein 2004). Essas rochas sao recobertas por uma
sequéncia sedimentar de idade miocénica inferior que ¢ representado pela Formacao Pirabas,
composta de rochas calcdrias, alternadas com arenitos e siltitos, tendo o Grupo Barreias
sobreposto em contato geralmente concordante.

O Grupo Gurupi ¢ assim definido a partir da classificacao proposta por Pastana (1995)
apud Klein (2004), que restringiu sua ocorréncia aos limites do Cinturdo Gurupi, tendo sua
subdivisdo estratigrafica definida por Costa et al. (1996) em trés formagdes: Rio Piritoro,
Jaritequara e Vila Cristal.

A formacao Rio Piritor6 ¢ definida pela ocorréncia de filitos carbonosos, sericita
filito/xisto, quartzo-mica xistos e raramente ardosia, quartzito feldspatico com pouca mica e
rocha vulcanica ultramafica (Klein et al. 2005). Estas rochas foram metamorfizadas em
condi¢des anquimetamorficas a facies xisto verde baixo (is6grada da sericita/clorita).

As formagoes Jaritequara e Vila Cristal, correspondem as unidades intermediaria e de

topo e foram originadas de sequéncias de pelitos, psamitos e grauvacas, com paragénese
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metamorfica indicando, condigdes de facies xisto verde alto (Klein 2004). A Formacao

Jeritequara € constituida basicamente por xistos micaceos € quartzosos.

A Formagao Vila Cristal ¢ composta por xistos feldspaticos bandados, contendo
granada, cloritdide e estaurolita, metamorfizados em facies epidoto-anfibolito a anfibolito.
Klein (2004) afirma que esta unidade necessita ser melhor discutida, mesmo tendo passado por

diversas interpretagdes e reinterpretacoes no que se refere a sua denominagao, conteudo

litologico, litoestratigrafia idade e distribui¢do geografica.

Segundo Klein op. cit. essa unidade ainda requer estudos (mapeamento, geoquimica,

metamorfismo) ¢ uma redefinicdo quanto ao conteudo litolégico e conceito, pelo menos da

Formacgao Rio Piritord, se faz necessario.
Na Figura 1.3 ¢ apresentado o mapa geologico da regido do Gurupi mostrando através

deste um geral sobre o dominio e coberturas sedimentares.
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Figura 1.3- Mapa geoldgico da regido do Gurupi (compilado e modificado de Almeida 2000, Costa
2000, Pastana 1995 apud Klein & Moura 2003).

AN Posigio das segdes geologicas
(vide figura 3)

Cidades / vilas

De acordo com relatorio final do “Projeto Materiais Industriais”, realizado pelo CPRM
(1973), as argilas cauliniticas que ocorrem na regido de Mirasselvas, mais precisamente aquelas
encontradas na cava abandonada da mineradora AZPA, sdo produtos da decomposi¢do de
sericita-xisto ou filito da Série Gurupi (Klein 2004) ou Grupo Gurupi (Klein et al. 2005). As
caracteristicas geologicas da area de estudo sinalizam o seu potencial para a instalacdo de um
possivel polo de extracdo de argila e a propria produ¢do de cerdmica branca, cujos resultados
iniciais acerca das propriedades minerais, quimicas e tecnoldgicas do material coletado podem

ser acompanhados neste trabalho.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 A INDUSTRIA CERAMICA

O Brasil atualmente ¢ o segundo maior produtor de ceramica de revestimentos e o
segundo maior mercado consumidor do mundo. Essa producao atingiu em 2010 perto de 753
milhdes de m?, divididos em cerdmicas para piso, parede, fachadas e porcelanatos. Ainda, a
industria de revestimentos contempla cerca de 100 industrias instaladas em dezoito estados do
Brasil, embora os polos cerdmicos regionais de Santa Catarina e Sdo Paulo concentrem mais de
80% da producao (Prado & Bressiani 2012).

A industria de cerdmica vermelha ¢ a maior em niumero de fabricas, mais diversificada
quanto ao porte dessas unidades, e mais dispersa geograficamente, muito embora adensada em
aglomerados produtivos ou Arranjos Produtivos Locais (APLs). E o segmento mais
interiorizado de todos os subsetores, refletindo o peso da localizagdo das matérias-primas e da
distribuicao dos produtos no mercado. Essa industria tem por base a instalagao de unidades
industriais nas proximidades das jazidas. Quanto a distribui¢do, seus produtos atingem o
mercado local e, por vezes, o mercado consumidor regional (Mello 2011).

No Brasil a tecnologia da producdo de tijolos e telhas se deu com a chegada dos
imigrantes europeus, que mediante as organizacgdes familiares, contribuiram para o surgimento
das pequenas olarias em diversas regides do pais. No comeco, os oleiros imigrantes,
ingressaram na agricultura, e somente em uma segunda etapa, houve o real exercicio da
profissdo (SECTME 1990).

Vale ressaltar que foi depois da segunda guerra mundial que ocorreu o grande
desenvolvimento da industria ceramica. Essa evolugdo se deu por conta da abundancia de
matérias-primas naturais, fontes alternativas de energia e tecnologias embutidas nos
equipamentos industriais que se encontravam com mais disponibilidade (Macédo 1997).

Em relacdo a ceramica branca, o Estado de Sao Paulo contribui de maneira importante
nesta busca pela competitividade, uma vez que abriga trés dos quatro maiores polos cerdmicos
de revestimentos do Brasil, sdo eles: o polo cerdmico de Santa Gertrudes- Cordeirdpolis, o pdlo
de Mogi-Guagu, ¢ o polo da grande Sao Paulo.

Estudo publicado pelo BNDES (2006) registra que os polos de Mogi-Guagu/Grande Sao
Paulo (11 empresas), e de Santa Gertrudes (45 empresas) explicam, respectivamente, 6,5% e
53,0% da produgao do pais.

A regido norte do Brasil possui diversos depositos e ocorréncias de argilas que foram

superficialmente estudadas para a aplicagdao de ceramica branca. Entretanto, esta regido ¢ ainda



carente de incentivos econdmicos e tecnologicos que sejam destinados a promogao de estudos
mais detalhados das argilas cauliniticas que aqui ocorrem, visando sua aplicagdo na fabricacao
de ceramica branca, tornando seus estados comercialmente dependentes de outras regides do

Brasil.

2.2 ARGILAS

As argilas comuns sdo as principais matérias-primas utilizadas no processo de
fabricacdo de materiais ceramicos. Sdo originadas a partir de modificacdes de minerais
primarios da rocha de origem pela atuacao de processos ligados ao intemperismo quimico da
agua das chuvas, auxiliadas pelos acidos provenientes da decomposicao de restos vegetais.

A consequéncia dessa transformacao ¢ uma mistura de argilominerais com minerais que
pouco ou ndo se alteram, como por exemplo, o quartzo. Essas s3o as chamadas argilas residuais
ou primarias. No entanto, a natureza continua agindo através da dgua das chuvas e desloca esses
minerais formados para locais, as vezes, distantes milhares de quilometros de onde foram
originados. Durante esse transporte ha uma selecdo das particulas por tamanho, e os novos
depositos formados sdo considerados mais puros. Essas sdo as chamadas argilas transportadas,
secundarias ou sedimentares (Chrispim et al. 2010).

Um deposito de argila ¢ uma mistura de diferentes minerais com tamanhos diminutos
(< 4 micra) e variados de particulas. Alguns minerais sdo denominados argilominerais. Este
tipo de mineral caracteriza-se por: possuir um didmetro geralmente inferior a 2 um, formar uma
massa plastica, quando misturado a 4gua, tornar-se consistente e rigido apds seco e quando
submetido uma temperatura superior a 1.000 °C adquirir elevada dureza (Gomes 1988, Santos
1989). A plasticidade ¢ caracteristica dos argilominerais encontrados nas argilas.

Os argilominerais tém capacidade de troca idnica, onde os ions fracamente ligados (Na”
e K") presentes na superficie das particulas podem ser trocados por outros na solu¢do aquosa
(Santos 1989). A argila se constitui na principal matéria-prima utilizada na industria de
ceramica. Suas propriedades tecnologicas como granulometria, plasticidade e composi¢ao
mineralogica, dentre outros fatores, determinam a qualidade das pegas a serem fabricadas
(Morais et al. 2006).

Embora as argilas se encontrem em quase toda a superficie terrestre, as suas
propriedades variam de forma significativa consoante a zona onde sdo encontradas. Algumas
podem ser utilizadas tal como sdo extraidas, enquanto outras devem ser purificadas e misturadas

para se tornarem moldaveis (Chrispim et al. 2010).



2.3 TIPOS DE ARGILA
2.3.1 Caulim ou Argila da China

O grupo de minerais caulim ¢ também chamado de grupo 1:1 porque sdo formados pelo
empilhamento de uma ldmina de tetraedros de Si e uma lamina de octaedros de Al, uma no topo
da outra. A ligacdo entre essas duas laminas ¢ uma ligagdo idnica entre o oxigénio apical da
lamina de tetraedros e o Al da lamina octaédrica (Muggler 2005).

As unidades 1:1 sdo seguras por pontes hidrogenidnicas entre os oxigénios da camada
tetraédrica e hidroxilas da camada octaédrica. Essas pontes hidrogenionicas promovem uma
forte ligagao entre as unidades 1:1, o que confere a este tipo de minerais uma caracteristica de
ndo expansibilidade e também da inexisténcia de troca de materiais entre as unidades 1:1
(Muggler 2005).

A caulinita (Al2Si205(OH)4) ¢ um mineral argiloso silicatado de ocorréncia
extremamente grande em solos brasileiros. Normalmente tem uma morfologia hexagonal,
superficie especifica bastante baixa na faixa de 10 — 20 m? /g e uma CTC que varia na faixa de
3 — 10 meg/100g. A CTC ¢ altamente dependente do pH, o que parece mostrar que,
predominantemente, as cargas da caulinita sdo desenvolvidas em fun¢do do pH e ndo sdo o
produto de substituigdes isomorficas na estrutura. A caulinita ¢, em geral, uma argila de
atividade bastante baixa, em termos de atividade coloidal. Assim ela apresenta baixa
plasticidade e baixa capacidade de expansdo e contracdo (Muggler 2005).

A presenca de minerais do tipo quartzo, cristobalita, alunita, esmectita, ilita, muscovita,
biotita, clorita, gibbsita, feldspato, anatasio, pirita e haloisita podem prejudicar a qualidade do
caulim, afetando propriedades importantes como a alvura, a brancura, a viscosidade e a
abrasividade. Porém, ndo se pode esquecer do diametro das particulas e a sua forma de

distribuicdo que também influenciam nas propriedades fisicas e mecanicas (Motta 2008).

2.3.2 Bentonita

Argila muito pléstica que se origina da alteragdo intempérica das cinzas vulcanicas.
Apresenta uma aparéncia e tato untoso, pode aumentar entre 10 e 15 vezes seu volume ao entrar
em contato com a agua. Adicionada a argilas para aumentar sua plasticidade. Funde por volta

de 1.200°C (Santos 1989).
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2.3.3 Argila de Grés

Misturas de argilas fundentes e argilas refratarias que queima a altas temperaturas como
a porcelana e ¢ de grande dureza. Em sua composicdo ndo entram argilas tdo brancas ou puras
como na porcelana o que apresenta possibilidades de coloracdo avermelhada, branca, cinza,
preto, etc. Depois de queimadas sdo impermeaveis, vitrificadas e opacas. A temperatura de

queima vai de 1.250°C a 1.300°C (Monteiro et al. 2007).

2.3.4 Argila Vermelha

A argila vermelha ¢ um material muito heterogéneo, dependendo da sua formacdo
geoldgica e da localizagdo de extracdo. Possui grande plasticidade e em sua composi¢cao
quimica entra uma ou mais variedades de minerais (Dutra et al. 2006). Produzidas sem tanta
preocupacdo com seu estado de pureza, quando queimadas no maximo até¢ 1.100°C, adquirem
coloracdes que vao do creme aos tons avermelhados, o que mostra o maior ou menor grau da

porcentagem de 6xido de ferro.

2.3.5 Argila Refrataria

Argila que adquire este nome em fung¢ao de sua qualidade de resisténcia ao calor. Suas
caracteristicas fisicas variam, umas s3o muito plasticas e finas, outras ndo. S3o bastante
utilizadas na produgdo de placas refratarias que atuam como isolantes e revestimentos para

fornos (Santos 1989).

2.3.6 Ball Clay

De acordo com Motta et al. (2008), argilas cauliniticas (ou argilas plasticas Ball Clays),
sdo definidas como materiais sedimentares de elevada plasticidade, refratarias, de coloragao
variada de creme-clara a branca, ap6s queima em ambiente atmosférico oxidante e
granulometria muito fina, com cerca de 80% em peso abaixo de 2 pm.

Galos (2011) contribuem detalhando que as propriedades ceramicas das argilas plasticas
dependem do conteudo dos minerais de argila (especialmente ilita e esmectitas), mas também

no nivel de cristalinidade da caulinita e da ilita. Afirma também que devem conter maiores
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quantidades de caulinita e baixa quantidade de ilita, além de demonstrar alta resisténcia a flexao
apos secagem a 110 °C.

Os estudos acerca das caracteristicas minerais das argilas plasticas sdo cada vez mais
detalhados, principalmente quanto a influéncias de sua composi¢ao quimica e mineral nas suas
propriedades tecnologicas. Ribeiro et al. (2004), realizaram estudos detalhados sobre a
influéncia da matéria organica na plasticidade do material argiloso, visando suprir uma caréncia
de conhecimento cientifico a respeito do assunto. Entretanto, eles concluem que a matéria
organica ndo parece afetar a plasticidade, mas acentua a retracdo para temperaturas entre 960°C
e 1050°C.

Ainda sobre se tratando da plasticidade, Crozetta et al. (2016) verificou a influéncia da
granulometria na retracdo de secagem e concluiu que a adi¢do de areia nas “argilas pouco
plasticas e de varzea”, nas malhas (Tyler) entre 16 (1,19mm) e 200 (0,074mm) mesh, nas
proporgdes de 10% e 20%, ajudam a diminuir o teor de dgua utilizado para a extrusdo da massa
ceramica.

A retragdo do material durante o processo de secagem ¢ mais estdvel com as malhas 80
(0,177mm) -200 mesh nas proporg¢des de 10% e 20% para “argilas pouco plasticas”. Nas argilas
de varzea a estabilidade se obteve nas malhas <200 mesh nas proporgdes de 10% e 20%.
Portanto, A granulometria da areia teve efeito em todos os resultados das analises.

Sobre a influéncia da composi¢do mineraldgica, Galos (2011) destaca que a ordem
estrutural da caulinita e a quantidade de materiais finos presentes na argila, exercem influéncias

decisivas no indice de retragao.

2.4 EXTRACAO

Um completo estudo das caracteristicas de uma jazida de argila para a exploragdo
indicard quais os produtos que poderdo ser fabricados. De acordo com os resultados
encontrados, podem-se estabelecer misturas com outras argilas ou materiais e, finalmente,
definir quais os equipamentos e processos que deverdo ser implantados para o produto
pretendido. Na maioria das vezes, ndo importa a cor inicial da argila, que geralmente ¢
modificada pelo calor. O que interessa ¢ a cor apds queima em temperaturas pré-estabelecidas
e as propriedades fisicas e mecanicas adquiridas (Loyola 1998).

A extracdo subterrdnea ¢ obtida pela construgdo de tineis subterrineos que
acompanham as camadas da matéria-prima. A extracdo a céu aberto ¢ aplicada para a maioria

das matérias-primas ceramicas. Dentre os métodos, para ambos, deve-se prever o local de
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entrada e saida para os caminhdes, escavadeiras e outros equipamentos. A matéria-prima
removida devera ser depositada em local que ndo interfira na extracdo, bem como nao eleve o
custo operacional. Convém depositar o material estéril (solo aravel e outros que ndo interessam)
em areas que ndo ocupam terrenos com valores agricolas ou futuras possibilidades de extracao
de matérias-primas (Loyola 1998).

Os equipamentos utilizados para a extracdo sdo retroescavadeiras, pas carregadeiras,
tratores de esteiras, etc. Em caso de materiais mais duros ou compactos, utiliza-se dinamite para

sua fragmentagao.

2.5 PREPARO

A preparagdo da mistura consiste nas seguintes etapas: moagem, dosagem e alimentagao,
controle de umidade, desintegragdo e¢ laminacdo. A moagem é o método utilizado apds a
extracdo, com o objetivo de reduzir a granulometria e aumentar a area superficial da argila,
transformando-a em po. Para esta operacdo, sdao utilizados os moinhos de martelos € moinhos
perpendiculares. O material moido apresenta 5% do teor de umidade proveniente da dgua que
acompanha as argilas a partir da extragao.

A etapa de dosagem consiste em abastecer o processo produtivo com as matérias primas,
respeitando as devidas proporgdes. Isto € basicamente feito por volume de material ou por peso
(com maior precisdo) (Mas 2002).

As dosagens de matérias-primas sdo medidas através do volume denominado “conchas”
da pa-carregadeira. Vale ressaltar, que para utilizar esta metodologia as matérias-primas devem
ser armazenadas em lotes separados. No caso de dosagem por peso, ela pode ser feita através
de esteira rolante, onde as matérias-primas sao dosadas por um caixao alimentador com registro
reguldvel sobre uma esteira aferida (& preciso verificar o peso dosado por minuto), ou por meio
de balangas eletronicas (Mas 2002).

Apbs a moagem e a dosagem, as matérias-primas sdo misturadas e o teor de agua
verificado. Depois ela ¢ encaminhada ao desintegrador que ira desfazer os torrdes maiores que
30 cm que estdo contidos nas argilas. Para se ter um melhor resultado, em alguns casos, ha a
necessidade de repetir este processo.

A etapa de mistura ¢ realizada por um misturador composto por facas intercaladas que
giram em sentidos opostos com a finalidade de diminuir ainda mais o tamanho dos torrdes. Se
necessario, acrescenta-se agua a mistura (Motta et al. 2001). Em seguida, encaminha-se a argila

para a laminagdo, onde serdo desagregados os torrdes € a homogeneizagao da massa € obtida.
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2.6 CONFORMACAO

A conformacao ¢ a etapa do processo que d4 forma a pega. Existem pelo menos quatro
métodos de conformacao: tornearia, colagem, extrusao e prensagem. A escolha de cada método
especifico vai depender das condigdes de trabalho das massas, do tamanho das pecas, das
dificuldades de fabricacdo, das tolerancias especificadas, do fator economico etc. A
conformacdo, por exemplo, de produtos de ceramica vermelha para a construcao civil como
tijolos, blocos ceramicos e telhas, pode ser realizada por dois tipos de técnicas: por extrusdo e

prensagem.

2.6.1- Conformacéo por Extrusdo

Este processo de conformacdo industrial tem se revelado essencial nas industrias
ceramicas, mostrando grande potencialidade na obtencao de produtos técnicos. A extrusao ¢
uma técnica de produgdo associada a elevada produtividade, principalmente para produtos de
secdo transversal constante (Ribeiro et al. 2003, Reed 1995).

As composi¢des extrusadas incluem ceramicas 6xidas e ceramicas ndo-oxidas tais como
carbetos e nitretos. Os materiais de construcao tradicionais como: tijolos e telhas, refratarios
(tubos de protecdo dos termopares), isoladores elétricos de porcelana e manilhas. Os substratos
podem ser extrusados em uma espessura menor que um milimetro, podendo-se obter pecas com

geometrias complexas e de baixo custo de producdo (Reed 1995).

2.6.2 - Conformacao por Prensagem

A prensagem € a operacao de conformacao baseada na compactagdo de um po6 granulado
(massa) contido no interior de uma matriz rigida ou de um molde flexivel, através da aplicagao
de pressdo. A operacdo compreende trés etapas ou fases: (1) preenchimento da cavidade do
molde, (2) compactacdo da massa e (3) extracao da peca. Este é o procedimento de conformagao
mais utilizado pela industria cerdmica devido a sua elevada produtividade, facilidade de
automagao e capacidade de produzir pecas de tamanhos e formas variadas, sem contragao de
secagem e com baixa tolerancia dimensional (Albajo 2000).

A compactacdo pode ser feita em baixa pressdo onde os graos conseguem fluir e se

arranjar no interior das cavidades da matriz. O aumento da pressdo gera a deformacao plastica
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dos graos, diminuindo a porosidade intergranular do corpo, porém esta deformacgdo ocorre
somente sobre pressdes extremamente elevadas (Albajo 2000).

Em relacdo a producdo de pecas que possuem secdes menores em relacdo ao seu
comprimento, exerce-se a pressdo somente sobre a face maior com o intuito de facilitar a
extragcdo da peca (Albajo 2000). Esta foi a técnica utilizada para a conformagao dos corpos de

prova analisados neste estudo que serd melhor descrita no item materiais ¢ métodos,

2.7 SECAGEM

A etapa de secagem tem por objetivo eliminar a a4gua utilizada na etapa de conformagao,
necessaria para a obtengdo de uma massa plastica (Vieira et al. 2003). Devido a complexidade
de formas das pecas, a etapa de conformacao utiliza uma quantidade de 4gua relativamente alta,
entre 16 e 26% dependendo das matérias-primas utilizadas (Mas 2002).

A secagem pode ser feita em galpao ou estufa, sendo a secagem em galpao mais utilizada
pelas olarias. As perdas durante o processo de secagem giram em torno de 5 %. Apds a secagem,
o produto deve ter resisténcia suficiente para possibilitar a manipulagdo que o acabamento e o
transporte até a queima do corpo ceramico exigem (Holanda & Silva 2011).

Argilas muito plasticas requerem muita agua para conformagdo, implicando em uma
retracdo de secagem elevada. A secagem deve ser feita de maneira lenta e controlada para que
ndo ocorram defeitos (Tubino & Borba 2006). Existem varios processos de secagem de

produtos ceramicos, a citar secagem natural, secagem artificial, secador tinel.

2.8 QUEIMA

As propriedades finais do processo ceramico sdo adquiridas na etapa de queima. Esta
etapa ¢ a mais importante para a fabricacdo, cujo objetivo € a ocorréncia das reacdes e as
transformagdes quimicas e fisicas dos componentes da massa, de maneira a conferir ao corpo
ceramico as propriedades necessarias a sua utiliza¢do (Pinheiro 2009).

A queima ¢ considerada a etapa “mais cara” da fabricacdo de ceramica devido ao
elevado custo para o suprimento da fonte térmica, visto que a queima € um processo
essencialmente energético. A queima industrial de ceramicas implica na aplicacdo de grande
quantidade de energia térmica, consumindo altos volumes de combustivel. Este combustivel
pode ser 6leo, gas ou lenha, sendo a lenha o combustivel mais acessivel as ceramicas brasileiras

(Vieira et al. 2003).
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Ao longo dos anos o setor da industria de ceramica vermelha tem experimentado as mais
diversas mudancas referentes a politica energética, principalmente quando o combustivel
utilizado ¢ derivado do petrdleo. Esta instabilidade leva os ceramistas a procurar alternativas
energéticas, na tentativa de adequar os seus custos produtivos a realidade do mercado
consumidor, para permitir a sobrevivéncia da empresa.

Com a introdugao do gas natural na matriz energética do pais, principalmente com a
construcao do gasoduto Bolivia-Brasil, surge a expectativa para os ceramistas de uma solucao
mais duradoura para a questdo “combustivel”, mas os investimentos para a conversdo dos
fornos sdo expressivos, principalmente em um setor composto por pequenas empresas € que
historicamente trabalha com uma margem de ganhos reduzida (Jahn et al. 2003).

A utilizagdo do gas natural implica em menor producdo de COz, frente a combustiveis
como Oleo e lenha nativa, e apresenta as vantagens deste ser um combustivel gasoso, isento de
enxofre e cinzas, facil de controlar e queimar, com baixa produgdo de particulados, além de nao
necessitar de manuseio e possibilitar um elevado rendimento de combustdo e um menor
consumo especifico que a lenha (CTGAS 1998).

E necessario ter conhecimento tecnoldgico para tornar-se capaz de realizar uma analise
cuidadosa de todo o processamento cerdmico ¢ da matéria-prima. Desta maneira detectam-se
os problemas potenciais antes deles ocorrerem e as formas de evita-los. A introducao de ciclos
de queima rapidos constitui-se numa das mais importantes inovagdes do setor de revestimentos
ceramicos.

O comportamento das diferentes matérias-primas frente a agao do calor ird definir, em
muitos casos, a tipologia de produto a serem fabricadas, suas caracteristicas técnicas e as
variaveis de queima empregadas, isto €, temperatura maxima de queima e duracdo do ciclo de
queima (Pinto 2005). Este ¢ um estagio que deve ser alcancado por aquele que pretende
aumentar a qualidade e a quantidade de produtos cerdmicos que saem dos fornos e reduzir o

seu custo de fabricagao.

2.8.1 Reac0es Produzidas Durante a Queima

A queima provoca variagdes nas propriedades fisicas, quimicas e mecanicas da peca
ceramica, diferenciando-se de acordo com a matéria-prima utilizada na fabricacdo, a citar
mudangas na estrutura quimica e cristalina, na porosidade, na cor, no tamanho (dilatagcdo ou

contragdo), aumento da resisténcia a umidade, aumento da estabilidade a certos agentes
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quimicos, etc. (Carniglia 1983). As possiveis alteragdes provenientes do processo de queima
observadas sao:

1) Alteragdes fisicas: Aumento da resisténcia & compressao, a tracdo, a abrasao, etc.
(Monteiro et al. 2007).

i1) Alteragdes quimicas: Desidratagdo, calcinagao (reagdes que provocam perda de
massa na forma de gases, transformando a estrutura cristalina e a composi¢ao quimica da peca),
oxidacdo (ligacdo de elementos quimicos presentes na peca com o oxigénio da atmosfera do
forno), formacao de silicatos, sinterizagdo e entre outros (Loyola 1998).

Segundo Souza et al. (2003), essas reagdes quimicas sdo identificadas a partir das curvas
de ATD que demonstram o comportamento dos argilominerais quando aquecidos a uma
determinada temperatura através de reagdes endotérmicas e exotérmicas. Para as argilas com
predomindncia cauliniticas verifica-se a formacdo de trés reagdes endotérmicas e uma
exotérmica.

A primeira reacao endotérmica entre 60-64 °C estd relacionado a remoc¢do da agua
adsorvida da argila que ¢ tipica de materiais argilosos com particulas de caulinita. A segunda
reacdo endotérmica entre 268-276 °C esta relacionada com a remog¢ao de agua da gibbsita, ou
seja, desidratacdo dos hidroxidos de aluminio a uma transformacdo de fase de transicdo de
alumina. Essa transi¢ao produz fases metaestaveis (Carniglia 1983).

A terceira reacdo endotérmica em torno de 449-503 °C ¢ mais elevado do que os outros,
se deve principalmente a formagdo de metacaulinita. Neste caso, a remo¢do de agua
quimicamente ligada a caulinita. Esta perda de agua estrutural ndo modifica o aspecto
morfologico das plaquetas pseudohexagonais da caulinita. No entanto, esta nova fase ¢ amorfa.

A transformagdo de fase de caulinita para metacaulinita ¢ dada por:
258102 AI2032H20(Caulinita)  499-503°C  2S102A1203 (metacaulinita)
—

A reagdo exotérmica na faixa de 950-959 °C esta relacionado com a formagao de novas
fases cristalinas de alta temperatura, tais como a formacdo de mulita e espinélio apos a
destruicao total da estrutura de metacaulinita (Chen et al. 2000). Estas transformagdes de fase

podem ser determinadas por:
2(2S102A1203)(metacaulinita)  950-959°C. 2A12033Si0z2 (espinélio)+SiO2 (amorfa)
—p
ou

2(Si02A1203)(metacaulinita) 950-959°C Al203(y-alumina)+2SiO 2 (amorfa)
—p
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De acordo com Souza et al. (2003), as amostras com predomindncia caulinitica,
apresentam uma perda de massa total durante o aquecimento dentro de 4,47-4,98 mg (14,2-
16,3%). Esta perda de massa pode ser acompanhada em trés etapas.

Na primeira etapa, hd uma perda entre 2,8-4,3%, devido a libertacdo de humidade livre,
ou seja, relaciona-se a 4gua mecanica normalmente adicionada durante a fabricagao de produtos
ceramicos estruturais. J4 na segunda etapa, ocorre uma pequena perda de massa entre 2,0-3,5%,
devido, principalmente, a decomposi¢ao de gibbsita, liberando moléculas de H20 a partir de
sua estrutura. A terceira etapa apresenta uma maior perda de massa de 8,3-10,4% devido
principalmente a remog¢ao de dgua quimica ligada a matriz de argila.

Em relagdo a pecas ceramicas com maiores dimensdes como o tijolo, por exemplo, mais
lento deve ser o aquecimento e o resfriamento. Pegas com se¢des mais finas podem ser
queimadas mais rapidamente que aquelas de maior espessura. Massas com elevado conteudo
em silica devem ser queimadas com mais cuidado do que aquelas com teor mais baixo,
principalmente naqueles intervalos de temperatura onde ocorrem as mudancgas de volume.

E necessério saber em que faixa de temperatura acontece essas mudangas para evitar
que uma elevacao répida da temperatura possa provocar defeitos e até o rompimento da peca.
Em geral, a temperatura, no secador nao passa de 80 °C. Nos secadores ao ar livre e instalagdes
de secagem com baixa temperatura, a porcentagem de d4gua remanescente ¢ elevada e deve ser
eliminada no forno.

Portanto, ocorre na queima o mesmo que na secagem rapida desenvolvem-se tensdes
quando o vapor d’agua formado ndo consegue sair com suficiente rapidez pelos poros da pega.
Para uma queima em perfeitas condi¢des, o produto ceramico deve entrar no forno o mais seco
possivel. O primeiro efeito do calor no forno ¢, portanto, a eliminagdo da agua residual, o que
se verifica até 120 °C, devendo efetuar-se em periodos de acréscimos suaves de temperatura
para evitar a quebra da peca em consequéncia da formagao rapida de vapor.

As varias matérias-primas que compdem a massa ceramica, €, em particular, a argila,
contém agua combinada quimicamente, que ¢ eliminada em seguida também pelo efeito do
calor, determinando o inicio do endurecimento. Esta desidratacdo ocorre em diferentes
temperaturas para cada material, comegando provavelmente ao redor de 250 °C, completando
quando a temperatura da pega chega a 600 °C. A presenca de matéria organica, qualquer que
seja, também queimara a esta temperatura.

A agua de cristalizagdo deve ser retirada em temperatura mais baixa possivel, uma vez

que impede as reagdes de oxidacdo. Esta agua deve ser liberada antes que tenha inicio a
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vitrificagdo superficial, para permitir que o oxigénio penetre nos poros promovendo a
combustdo do carbono e outras impurezas combustiveis.

Partes dos componentes organicos se decompdem em produtos volateis que deixam a
peca, partes se transformam num residuo carbonoso dificil de queimar, visto que, o ar necessario
para sua combustdo deve penetrar através dos poros até o nucleo, o que requer muito tempo.

Em temperaturas em torno de 573 °C té€m inicio as transformacgdes fisicas da silica,
sendo acompanhada de grande expansao no aquecimento e contra¢do no resfriamento. Deve-se
ter um controle de velocidade tanto no aquecimento como no resfriamento para ndo romper a
peca. A medida que a temperatura aumenta, entre 800 °C ¢ 900 °C, decompdem-se os
carbonatos. Comega a se manifestar a porosidade na massa e uma diminuicao da densidade. Em
se tratando de argilas para ceramica vermelha, ao redor de 1.000 °C, segundo a maior ou menor
quantidade de fundente na massa, tem inicio a vitrificagdo, fendmeno que vem acompanhado

com uma diminui¢do da porosidade do produto, aumentando a sua resisténcia.
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3 MATERIAIS E METODOS

Esse estudo foi fundamentalmente baseado na metodologia proposta por Santos (1989),
que consiste em realizar analise mineralogica, quimica, confec¢do dos corpos de prova e
realizacdo dos ensaios tecnologicos. Para isso, as atividades foram divididas em etapas que

serdo explicadas a seguir.

3.1 LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO

Consistiram em levantamento de dados da literatura sobre a geologia da regido,
mineralogia das rochas e matérias-primas utilizadas, tecnologias e metodologias de
caracterizagdo e processamento de matérias-primas ceramicas. Consultaram-se artigos e livros

sobre a tematica abordada e assim prosseguiu-se até o fim da pesquisa.

3.2 ATIVIDADE DE CAMPO

A atividade de campo teve como finalidade o reconhecimento da 4rea de estudos, a
identificacdo das litologias e as devidas coletas de amostras, imagens e demais dados
geologicos. Na Figura 3.1 indica-se o local onde foram feitas cada coleta da matéria-prima. As
amostras analisadas neste trabalho correspondem a cava 1, foram coletadas a 2 metros de
profundidade (Amostra 1) e a cava 2, coletada a 1,5 metros de profundidade (Amostra 2). As
cavas foram feitas de modo a abranger as duas extremidades principais da cava pré-existente

da antiga mineradora AZPA, sendo descartada do estudo a cava 3 presentes no mapa.

b ¢

CAVA 01
sl *

® capanema

%  Area de coleta

47125 4771207 a7°1715"W a7 110"

Figura 3.1- Mapa de localizag@o da area de estudo e pontos de coleta das amostras.
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3.3. ATIVIDADES DE LABORATORIO

As atividades de laboratorio ocorreram de forma a obedecer aos objetivos do trabalho,

que foram os de caracteriza¢cdo mineral, quimica e tecnoldgica.

3.3.1 Caracterizacdo Mineral e Quimica

3.3.1.1 Caracterizacdo Mineral por Difracdo de Raios X

A identificacdo de fases minerais das amostras argilosas foi realizada usando a difragdo
de raios-X. As mesmas foram realizadas no laboratorio de Caracterizagao Mineral — LCM do
Programa de Pés-Graduagdo em Geologia e Geoquimica da UFPA. Para as andlises de DRX
foi utilizado um Difratometro de Raios X modelo X’PERT PRO MPD (PW 3040/60), da
PANalytical, com Goniometro PW3050/60 (Theta/Theta) e com tubo de Raios X cerdmico de
anodo de Cu (Ka1=1,540598 A), modelo PW3373/00, foco fino longo, 2200W, 60kv. Utilizou-
se filtro KB de Ni. O detector utilizado ¢ o X'Celerator, do tipo RTMS (Real Time Multiple
Scanning), atuando no modo Scanning e com um active (length) de 2,122°. Condigdes
instrumentais de varredura de 5° a 75° 260, voltagem: 40 kV, corrente: 40 mA, tamanho do
passo: 0,02° 26 e tempo/passo: Ss, fenda divergente de 1/2° e anti-espalhamento de 1°, Méscara
de 10mm, movimento da amostra: Spinning, com 1 rotagao/s.

Os dados adquiridos foram interpretados através do programa DIFFRAC Measurement
Center. Para o tratamento destes dados, foi utilizado o software X Pert High Score Plus, da
Panalytical, consultando o banco de dados PDF (Powder Diffraction File) do ICDD
(International Center for Diffraction Data). Para o estudo especifico dos argilominerais foi
adotada a metodologia de Moore & Reynolds Jr (1997).

A Figura 3.2 mostra como foram preparados as amostras. Essa preparagio ¢ conhecida como

“método do pd” no qual o material pulverizado ¢ colocado em porta amostra para posterior analise no

Difratometro.
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Figura 3.2- Exemplo de preparagdo de uma das mostras pelo “método do pd” quando a amostra
pulverizada é prensada dentro do suporte através de uma lamina de vidro. Analise de DRX.

3.3.1.2 Caracteriza¢ao Quimica por Fluorescéncia de Raios X

A composi¢do quimica do material argiloso foi determinada por fluorescéncia de raios
X (FRX), no qual foram encaminhados para laboratorio comercial SGS GEOSOL LTDA, 1 kg
de amostra total de cada material analisado neste trabalho. A técnica de analise quimica
utilizada foi a fluorescéncia de Raios X, sendo o equipamento utilizado um Espectrometro de
Fluorescéncia de Raios X - marca Panalytical- modelo Axios série DY2099.

Os elementos analisados foram 6xidos (SiO2, Al20O3, Fe203, CaO, MgO, TiO2, P20s,
Na20, K20, MnO.

3.3.1.3 Caracterizagdo micromorfologica e microquimica por MEV/SED

Estudos micromorfologicos e de microandlises quimicas foram realizadas usando a
Microscopia Eletronica de Varredura com Sistema de Energia Dispersiva (MEV/SED). Com
esse fim as amostras foram previamente metalizadas com ouro por 1,5 minutos (espessura de
recobrimento aproximada = 15 nm) em um metalizador Emitech modelo K550X. Realizou-se
0 ensaio tanto nas amostras in natura quanto nas amostras pos queima.

As imagens de elétrons secundarios foram obtidas com o equipamento MEV Zeiss
modelo SIGMAVP pertencente ao Instituto Tecnoldgico Vale (ITV), cedido em contrato de
comodato para a UFPA. As condi¢des de operagdo foram: corrente do feixe de elétrons = 8OpA,
voltagem de aceleracao constante = 10 kV, distancia de trabalho = 8,5 mm. Para os mapas de

elementos o tempo de contagem foi de 1h.
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3.3.2 Caracterizagdo Tecnoldgica

Todos os ensaios, que objetivam a obten¢do de dados, foram analisados segundo as
normas estabelecidas para materiais ceramicos, ou seja, seguindo Associacdo Brasileira de

Normas Técnicas (ABNT).

3.3.2.1 Propriedades Fisicas e Mecanicas
3.3.2.1.1 Determinacéo do Limite de Plasticidade e Liquidez

Plasticidade ¢ a propriedade que a matéria-prima tem de deformar-se, sem se romper.
Se a mistura argila-agua nao for adequadamente plastica, nao serd possivel moldar produtos de
ceramica por extrusdo. Essa plasticidade indica a trabalhabilidade da massa (Rawet 1980).

Os ensaios dos limites de plasticidade e liquidez foram realizados no laboratério de solos
da faculdade de engenharia civil da Universidade Federal do Para. Para isso foi utilizado o
método de Atterberg, conforme sugere Santos (1989).

Nesta técnica sugere que o limite de plasticidade ¢ o teor de agua, expresso em
porcentagem da argila seca a 110 °C de uma massa plastica, acima do qual a massa pode ser
moldada na forma de cilindros de cerca de 3 mm a 4 mm de diametro e 15 cm de comprimento,
sendo obtido através da equagao 1:

IP=LL-LP Eq. (1)
Onde:

[P= indice de plasticidade;

LL= limite de liquidez;

LP= limite de plasticidade.

O LL ¢ determinado utilizando-se a concha de Casagrande e indica a umidade necessaria
para se feche o sulco feito na argila, com 25 golpes da concha. Esta umidade marca o ponto
acima do qual, a argila ndo tem suficiente consisténcia para ser moldada.

O LP ¢ determinado moldando-se pequenos cilindros de 3 mm de diametro. Quando ndo
se consegue moldar os cilindros com didmetro menor que 3 mm, se considera que o contetido

de umidade da massa argilosa corresponde ao limite plastico.
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3.3.2.1.2 Distribuicao de Tamanho de Particula

Também realizado no laboratorio de solos, o método utilizado foi de acordo com a
norma DNER-ME 051(1994). No ensaio de sedimentacdo as matérias-primas (argilas) foram
passadas em pencira de 200 mesh e baseando-se na Lei de Stokes (equagdo 2), em que a
velocidade terminal de sedimentagdo depende do tamanho da particula e viscosidade do fluido

determinado. A equacdo abaixo define a velocidade por:

_(p-p) ga?
Lsu Eq. (2)

A

Onde,
V= velocidade terminal (m/s);
g= ¢ gravidade (m/s?);
d= representa diametro esférico equivalente da particula (m);
p= massa especifica do material (kg/m?);
pr = representa massa especifica do fluido (kg/m?);

p= viscosidade dindmica do meio fluido (N.s/m?).

No método de peneiramento as amostras foram inicialmente passadas por um
peneiramento mais grosso (até a peneira de 2 mm — 10 mesh) e posteriormente por um

peneiramento mais fino (até a peneira de 0,075 mm — 200 mesh).

3.3.2.1.3 Conformacéo, Secagem e Queima dos Corpos de Prova

Para a conformagao dos corpos de prova (CP), foram padronizadas 70 g de amostras da
fragdo <0,062 pum, umidificadas a 10% de dgua e homogeneizadas por 24hs (Santos 1989).
Apo6s as 24hs o material foi prensado (prensa hidraulica na pressdo de 100 KN) em matriz
metalica medindo 10 cm x 5 cm. A Figura 3.3 mostra o material preparado antes da prensagem.

Foram confeccionados 100 corpos de prova, sendo 25 da amostra 1 para queima em
temperatura de 950 °C, 25 da amostra 1 para queima em 1.200 °C, 25 da amostra 2 para queima
em 950 °C e 25 da amostra 2 para queima em 1.200 °C.

Posterior as conformacdes, os corpos de prova foram dispostos em forno elétrico para

secagem a 100 °C por 24h e posteriormente queimados nas temperaturas supracitadas.
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Figura 3.3. A: Material disposto na matriz metalica para prensagem. B: Corpo de prova pos prensagem.

A partir da prensagem, pode-se realizar as analises das propriedades referentes a

retra¢do linear de Queima (RLQ), absor¢ao de agua (AA) e ruptura a flexao.
3.3.2.1.4 Retracéo Linear de Queima (%):

Todas as dimensdes das pegas secas e queimadas foram medidas com o auxilio de um
paquimetro metalico marca DISMA (resolugdo £+ 0,05 mm). Posteriormente calculou-se a

retracdo das pecas queimadas através da equagdo 3.

RLq{%] = EL 2100
8 Eq. (3)

Onde:
RLq = Retracdo Linear de queima;
Ls= Comprimento da peca apos secagem;

Lq = Comprimento da peca apds queima.
3.3.2.1.5 M6dulo de Ruptura a Flex&do

Esse indice fisico tem como objetivo avaliar a trabalhabilidade do material prensado,
seco a 110 °C e a resisténcia a compressdo quando queimado, determinar se o produto satisfaz
as especificagdes da ABNT (para produtos acabados) e se a etapa de queima esté atingindo, de
maneira satisfatoria, a qualidade desejada. Os ensaios de Ruptura e Flexao foram realizados no
laboratdrio de Eco-compositos da Faculdade de Engenharia Mecanica da Universidade Federal

do Para.
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Quando se fala em trabalhabilidade deve-se lembrar que no processo industrial de
fabricagdo as pecas recém prensadas no percurso até o forno, caminha, em determinados pontos,
por roletes de metal, passando pelo secador. Assim as pegas necessitam de uma resisténcia
minima para suportar este transporte e chegar ao forno sem danos. Apds a queima, as pecas
adquirem uma coesao por sinterizacao tal que suportem choques e impactos até certos limites.

O calculo foi realizado através da equacao 4:

O3 (g)a.z
2.b.h?

Eq. (4)

Onde:

Orf = tensdo de ruptura a flexdo apds queima (MPa);

a = forca aplicada;

b = largura do corpo de prova;

h = altura do corpo de prova;

X = distancia entre o eixo ¢ a extremidade da prensa;

Y = distancia entre o ponto de apoio do corpo de prova e a extremidade da prensa;

Z = distancia entre o ponto de apoio do corpo de prova.
3.3.2.1.6 Absorcéo de Agua (%)

Para a realizag¢do deste ensaio, foram tomados os corpos de prova queimados que foram
quebrados no ensaio de Modulo de Ruptura a Flexao. Todos os pedagos foram primeiramente
pesados secos, mantendo-se juntos sempre os dois pedacos do mesmo corpo e fervidos em um
becker com agua, durante um periodo de duas horas. Apds a fervura, eles foram novamente
pesados, tomando-se o cuidado de retirar o excesso de agua das pecas com um pano umido. A
Absor¢ao de agua apds queima em relagdo ao peso seco avalia o comportamento do produto
final na presenca de agua. Para determinagdo da Absor¢ao de dgua (AA) utilizou-se a equagao

5:

(M, - M,)
M

AA (%)= »100
: Eq. 5)
Onde:

Mu= massa imida em g;
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M= massa seca em g.

A Absor¢ao de agua ¢ um indice importante, pois reflete diretamente a sinterizacdo da
peca queimada. Trata-se de um fenomeno complexo e bem conhecido que causa o fechamento
dos poros do corpo verde (peca cru) durante a queima através da migracao de atomos do
material para zonas de contato dos graos fazendo com que o poro se feche. Contribui também
para a sinterizagdo, a fusdo das fases minerais ricas em Ca, K, etc. (alcalis) entre outros que sdo
denominados fundentes e preenchem os poros com a fase liquida. Portanto quanto menor a
absorcao de agua, maior a massa especifica, menor a porosidade e, portanto, maior o grau de

sinteriza¢do (melhor Mddulo de Ruptura a Flexao).
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 CARACTERIZACAO DOS SOLOS NA AREA ESTUDADA

O solo analisado apresenta estrutura forte, resistente a desagregacao, com uma textura
silte-argilosa dominante, o que pode ser um indicativo de solo pouco evoluido. Os agregados
de sua estrutura formam a partir da aproximagao entre as particulas pela floculagao da argila e
estabilizagdo de agentes cimentantes.

Outras caracteristicas observadas sdo seus aspectos de solo mal drenados, em virtude da
presenga do lengol fredtico proximo a superficie, com horizonte de cores acinzentadas
decorrentes do hidromorfismo, propicio de uma solubilizacdo de compostos ferrosos e
prevaléncia no estado reduzido com limitacao de oxigénio, apresentando também, mosqueados
de cores mais intensas oriundos da oxidagdo do ferro, em consequéncia dos fendmenos de oxi-
reducao.

A Figura 4.1 resumi as caracteristicas do solo no ponto de coleta da amostra 1. E possivel

perceber pela parte A) da figura, mosqueados oriundos da oxidagdo de compostos ferrosos e presenga

constante de agua no solo, parte B) da figura.

_ : = A .
Figura 4.1. Caracteristicas do solo no ponto de coleta da amostra 1. A) Mosqueados oriundos da
oxidagao de compostos ferrosos; B) Presenca constante de agua no solo.

Conforme as caracteristicas apresentadas, o solo foi classificado como gleissolo, que em
condigdes naturais, encontram-se permanente ou periodicamente saturados por agua. Esse tipo
de solo ¢ caracterizado principalmente por seu processo de gleiza¢do, que atribui cores
acinzentadas, azuladas ou esverdeadas, devido a reducao do ferro, criando um ambiente redutor,
virtualmente livre de oxigénio dissolvido, associado a demanda de oxigénio pela atividade

biologica e permitindo a expressdo das cores neutras dos minerais de argila, ou ainda a
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precipitacdo de compostos ferrosos em decorréncia da escassez de oxigénio causada pela
presenca constante de agua no solo, provocando seu encharcamento (Valente et al. 2011).

As variagdes frequentes do regime hidrico condicionam a oscilagdo do lencol freatico,
que frequentemente se localiza préximo a superficie, evidenciado pela presenca de corpos
hidricos em sua proximidade, o que impede o desenvolvimento mais profundo do solo.

O horizonte glei inicia dentro de 50 cm da superficie, ou entre 50 e 125 cm, desde que
precedido por horizontes com presenca de mosqueados abundantes e cores de reducdo
(Embrapa, 1999), conforme ilustra a Figura 4.2b.

A textura é predominantemente argilo-siltosa e se forma a partir da constante
sedimentacao de materiais finos que sao carreados pelos corpos hidricos e depositados em
planicies aluviais de varzea, sujeitos a regimes de inundagdo (Valente et al. 2011).

Os solos classificados como Glei apresentam uma fertilidade natural mais elevada do
que solos da terra firme, devido a constante deposi¢do de sedimentos nas areas proximas as
margens dos rios e lagos, principalmente nas estagdes de alta precipitacao (Santana 2008).

Na Figura 4.2 tem-se o ponto de coleta da amostra 2, nela € possivel notar a localizagdo

da jazida onde a empresa fazia a extracao da matéria-prima.

Figura 4.2. A) Cava abandonada da antiga mineradora AZPA. B) Inicio do horizonte glei a
aproximadamente 50 cm da superficie. Ponto de coleta da Amostra 2.

Apesar dos efeitos benéficos da inundagdo, a biodisponibilidade dos nutrientes ¢é
alterada pelas reagdes de Oxi-reducdo, uma caracteristica observada na alteracao de cor quando
se abre o perfil in loco. As caracteristicas atribuidas a esse tipo de solo possuem relagdo direta
com a composicdo quimica e mineraldgica de seus sedimentos origindrios, podendo ser

subclassificados como eutroficos, com argila de atividade alta, de acordo com as diferentes



29

condigdes de hidromorfismo e a dindmica do regime de inundagao a que estao sujeitas as areas

de ocorréncia desses solos (Rodrigues et al. 2003).

4.2 CARACTERIZACAO MINERAL, QUIMICA E MICROESTRUTURAL

4.2.1 Caracterizacdo Mineral

Os resultados encontrados nesta analise podem ser observados na Figura 4.3. Os
difratogramas (A) e (B) correspondem as amostras antes da queima, onde se observam fases
cristalinas semelhantes, sendo elas Quartzo (SiO2), Caulinita (Al203.2S102.2H20) e Muscovita
(KAIL[S13Al1010](OH,F)2. Estas fases presentes permitem que temperaturas em torno de 1.200
°C a 1.350 °C sejam consideradas normais, em aplicacdes especificas de materiais refratarios e
porcelanas (Abajo 2000).

A caréncia de minerais do grupo das esmectitas pode ser determinante na auséncia de
plasticidade do material, uma vez que este mineral, mesmo em pequenas quantidades, possui
uma influéncia nas caracteristicas reoldgica das argilas (Menezes et al., 2014).

O Quartzo (SiO2) observado nos difractogramas da Figura 4.3 A e B atuam como
matéria-prima ndo-plastica ¢ a muscovita (K20.3A1203.6S102.2H20) pode atuar como
fundente, ja que em sua estrutura existe a presenga de 6xidos alcalinos (Ribeiro 2010).

Nos difractogramas da Figura 4.3 C e D, que sdo as Amostras 1 e 2, respectivamente,
queimadas em temperatura de 950 °C, notam-se a auséncia da fase caulinita. Isso acontece
devido a caulinita passar por um processo de desidroxilagdo entre 450 e 650 °C. Durante esse
processo ocorre a eliminagdo de moléculas de dgua por desidroxilagdo dos grupos OH ligados
as folhas octaedrais do Al na caulinita. Essa reacdo destroi a estrutura cristalina do mineral,
obtendo-se uma estrutura amorfa (metacaulinita) (Sei et al. 2006, Cheng et al. 2010, Liew et
al. 2012, Caglar et al. 2013). Em torno de 950 a 1000 °C, a metacaulinita é transformada em
uma estrutura de espinélio y-Al1203 ou em silica amorfa (Ptacek et al. 2010b).

E possivel observar também o surgimento de uma fase principal formado apés a queima,
fase mulita, que tendem a se estabilizar nas amostras queimadas a 1.200 °C. Esta fase ¢ de

fundamental importancia para a atribui¢do de resisténcia mecéanica ao material.
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Figura 4.3. Difratogramas das amostras antes e apds a queima. A: Amostra 1 antes da queima. B: Amostra 2
antes da queima. C: Amostra 1 apds a queima em 950 °C. D: Amostra 2 apds queima em 950 °C. E: Amostra 1

apos queima em 1.200 °C; F: Amostra 2 ap6s queima em 1.200 °C. Legenda: Ms: Muscovita; Mul: Mulita; Qz:
Quartzo; Kln: Caulinita; Abreviagdes de acordo com Whitney e Evans (2010).
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4.2.1.2. Caracterizagao Quimica

As analises quimicas foram realizadas nas amostras do primeiro furo na camada mais
profunda do solo (Amostra 1) e segundo furo na camada mais superficial do solo (Amostra 2)

(Tabela 4.1).

Tabela 4.1. Composi¢do quimica das amostras de argila estudadas.
Composicdes (%o-Peso)

PF Total
Amostras SiO2 AlLOs FexOs CaO MgO TiO2 P20s Na2O KoO MnO (%)

1 574 29 0,6 0,01 022 0,73 <0,01 <0,1 2,67 <0,01 835 98,9
2 573 28,1 0,74 <0,01 0,28 0,54 0,02 0,18 3,72 <0,01 7,46 98,3

A Amostra 1 apresentou um teor de SiO2 em torno de 57% e Al2O3 com 29%, o que
significa dizer que tem-se uma argila de carater refratario, pois segundo Santos (1989) ainda
que esse valor para o teor de alumina seja abaixo de 39,8%, ainda sim obtém-se um material de
caracteristicas refratarias.

Como descrito nas se¢des anteriores, 0 material possui coloragao branca, o que pode ser
explicado pelo baixo teor de ferro observado, apenas 0,6%. A hematita, FexO3, ¢ responsavel
pela coloragdo avermelhada em materiais ceramicos (Taguchi et al. 2014).

Na Amostra 2 os resultados observados sdo similares. Apesar das duas amostras
apresentarem baixos percentuais de oxidos fundentes, K20, verificou-se um teor levemente
maior quando comparado aos valores de CaO e Na2O. Um baixo teor de fundentes indica que
a matéria-prima apresentara certa dificuldade no processo de formagdo de fase liquida para a
melhor densificacdo do material apos queima (Taguchi et al. 2014).

Quanto a perda ao fogo (PF) das Amostras 1 e 2, os resultados demonstram valores
satisfatorios. Isso pode ser explicado pela auséncia de matéria organica na argila de Mirasselvas,
que ¢ um dos primeiros componentes a serem eliminados no processo de queima da matéria-
prima.

A quantidade de matéria-organica, por sua vez, também pode ser determinante na
aplicacdo da argila para a fabricacdo de lougas sanitarias, uma vez que ela ¢ responsavel pela
estabilizacao da barbotina que faz com que haja um processamento térmico relativamente lento,
sem danos a microestrutura do corpo final (Menezes et al. 2014).

Os resultados da andlise quimica das duas amostras confirmam a qualidade do material

para a produgdo de ceramica segundo os parametros estabelecidos por Santos (1989).
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4.2.1.3 Micromorfolédgica e Microquimica

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) contribui para o estudo da visualizagdo
das formas, dimensdes, texturas e, principalmente, de suas relagdes com outras particulas do
solo e/ou sedimento (Cunha et al. 2007).

A Figura 4.4 apresenta as micrografias obtidas por MEV da Amostra 1 ¢ Amostra 2,
respectivamente. Essas amostras foram analisadas antes da queima e nota-se a presenca de
particulas de morfologia placosa tipo sanfona, pseudohexagonal, com bordas irregulares

caracteristica tipica do argilomineral caulinita (Monteiro et al. 2007).

2 pm EHT = 10.00 kv Signal A= SE2 Date :15 May 2018 ’ 2pm EHT = 20,00 kV Signal A = SE2 Date :15 May 2018
= v VALE Lo | v VALE

WD=11.0mm Mag= 490KX Pixel Size = 59.78 nm WD = 8.1mm Mag= 638KX Pixel Size = 45.84 nm

Figura 4.4. Imagens de elétrons secundarios do MEV. (A) amostra 1 ¢ (B) amostra 2.

Em relagdo as amostras pés queima, de um modo geral, a analise da microestrutura
revelou a presenca de particulas de quartzo e mulita, fase vitrea, poros, trincas e bolhas de gés
aprisionadas na fase vitrea. Tanto os graos de quartzo quanto os poros variaram de tamanho e
quantidade, conforme a temperatura de queima.

Nos ensaios microscopicos da Amostra 2 apds a queima, mostra na Figura 4.5 (a) que
nao se obteve uma consolidacao estrutural eficiente apds a queima em 950 °C, perceptivel pelas
regides com superficie rugosas e ndo linear, representando uma porosidade elevada. Entretanto,
esta mesma amostra quando submetida a temperatura mais elevada, isto ¢, a 1.200 °C resulta
em um material de superficie lisa e com textura consideravelmente mais homogénea (Figura
4.5b).

Essa superficie mais lisa e aparentemente mais compactada provavelmente pode estar
associada a formagdo de fase liquida do material, que se deu a partir do maior grau de

sinterizagdo (Vieira & Monteiro 2007).
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Figura 4.5. Imagens de Mev da Amostra 2 queimada em diferentes temperaturas. A: produto da queima
em 950 °C. B: Produto da queima em 1.200 °C.

Na Figura 4.6 a andlise feita com a Amostra 1 também mostra um comportamento
semelhante ao da Amostra 2 em diferentes temperaturas. O Produto (A) pés queima em 950 °C
com presenga de quartzo e superficie rugosa, ¢ Produto (B) pos queima em 1.200 °C mais
compactado, porém apresentando poros e quartzo. Ao lado das respectivas imagens tem-se o

mapa de elementos de cada uma e nelas apresentam-se o Al e Si.
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Figura 4.6. Imagens de MEV da Amostra 1 queimada em diferentes temperaturas: A: Produto pds queima em 950 °C com seus respectivos mapas de elementos a esquerda. B:
Produto p6s queima em 1.200 °C com seus respectivos mapas de elementos a esquerda.

143
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4.2.2. Caracterizacdo Tecnolodgica
4.2.2.1 Indice de Plasticidade

A Figura 4.7 representa o resultado das amostras ensaiadas. De acordo com as analises
feitas e com o laudo liberado pelo Laboratério de Solos da Faculdade de Engenharia Civil da
UFPA, a Amostra 1 e Amostra 2 apresentaram um indice de plasticidade baixo, ou seja, pode
haver alguma dificuldade na trabalhabilidade dessas massas argilosas para fabricacdo de

ceramica branca.

Figura 4.7. Comportamento da amostra durante o ensaio de plasticidade.

4.2.2.2 Resultados da Distribui¢ao de Tamanho de Particulas da Matéria-Prima

A Figura 4.8 apresenta a curva de distribui¢ao de tamanho de particulas da Amostra 1.

E importante saber qual a classificacio desses tamanhos de particulas que compde a
amostra devido a sua enorme influéncia nas propriedades mecénicas do material. A
International Society of Soil Science estabelece a classificagdo dessas particulas e tem-se que
“fracdo argila” sdo particulas de tamanhos inferiores a 0,002 mm. Na Amostra 1, nota-se que o
teor de “fracdo argila” ¢ menor que 2%. A fragdo “silte” compreende particulas com tamanho
entre 0,002 e 0,02 mm e o percentual dessa fracdo estd em aproximadamente 54%. A fracao
“areia” compreende particulas com tamanho superiores a 0,02 mm e o percentual dessa fracao
¢ igual a 44%.

Na Figura 4.9 esta representado a analise da Amostra 2 e nela € possivel perceber que
ndo hé elevada diferenca entre os tamanhos de particulas comparados a Amostra 1. A “fracdo
argila” apresentou-se com fragdo menor em torno de 3%, a fracdo “silte” compreendendo em

torno de 40% e por fim, fragao “areia” em torno de 53%.
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Percebe-se que tanto para Amostra 1 quanto para a Amostra 2, o percentual de fragdo
“silte” foi maior e isso diz respeito a uma granulometria de tamanho mediano que as torna nao
tao plésticas e explica a auséncia de plasticidade apontada no topico anterior.

Comparando o teor de fracdo “argila” que ¢ responsavel pela maior plasticidade do
material, nota-se que a Amostra 1 possui percentual maior, tornando assim mais plastica e

apresenta condicoes de trabalhabilidade melhor que a Amostra 2 (Abajo 2000, Santos 1989).

4.2.2.3 Resultados da Absor¢io de Agua

A Figura 4.10 representa o comportamento das pecas queimadas referente a absor¢ao
de agua. Nota-se que na temperatura de 950 °C as amostras Amostra 1 e Amostra 2 absorveram
um nivel de dgua consideravel, chegando até de 22%.

Analisando individualmente, a Amostra 1 a 950 °C observa-se que esta apresentou
absor¢ao em torno de 19%. Quando esta mesma amostra ¢ submetida a temperatura de 1.200°C,
observa-se um nivel de absor¢ao ¢ mais baixo, em torno de 3%.

A Amostra 2 a 950 °C obteve resultado de 22%, e quando submetida a 1.200 °C, resulta
em 7% de absor¢ao de agua. Tanto para o caso da Amostra 1 (1.200 °C) como para Amostra 2
(1.200 °C), esse nivel de absor¢do pode ser explicado pelo grau de vitrificagao da pecga e fusao
dos 6xidos fundentes que ocorre em altas temperaturas. Segundo Brito et. al (2015) em maiores
temperaturas os niveis de porosidade do material tendem a diminuir, dificultando ainda mais a
percoalg¢do de fluidos, por isso, a baixa absor¢ao de 4gua em comparagdo com a temperatura de

950 °C.
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Figura 4.10. Percentual de absor¢do de agua das Amostras 1 e 2 queimadas em 950 °C e 1.200 °C.

De acordo com a NBR-13817(1997), que analisa Placas Ceramicas Para
Revestimento — Classificacdo, existem varios grupos cerdmicos quanto ao nivel de
absor¢cdo de agua. Partindo das especificagdes desta norma, a Amostra 1 a 950 °C
enquadra-se como ceramica porosa enquanto a 1.200 °C a mesma enquadra-se como
ceramica de baixa absorgao.

A Amostra 2 a 950 °C apesar de ultrapassar o percentual de 20% estabelecido pela
norma, pode ser enquadrada como cerdmica porosa. Ja em 1.200 °C caracteriza-se como

ceramica semi-porosa.

4.2.2.4 Resultados de Retragdao Linear de Queima

A Figura 4.11 representa o comportamento das duas amostras referente retracao
linear de queima, sofrida pelas pecas. Nota-se que os valores de retracdo da Amostra 1 e
Amostra 2 a 950 °C obtiveram valores baixos. Porém, a Amostra 2 apresenta um
comportamento diferente de retragdo. O valor negativo observado permite afirmar que
esta expandiu. Essa expansdo em torno de 1% pode ser explicada pelo fato de conter
menor quantidade de minerais argilosos, ou seja, segundo os resultados granulométricos
a amostra 1 € que tem maior granulometria grossa (ver curva de distribuicao, Figuras 4.8
e4.9).

Analisando as duas amostras para a temperatura de 1.200 °C, observa-se um
percentual de retracdo que varia de 6,5 a 7,5 %, respectivamente. Essa diferenca de
retracdo em comparacdo com a temperatura de 950 °C acontece porque ja em

temperaturas a partir de 1.050 °C o processo de vitrificagdo estd em curso, onde a fase
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liquida que se forma (filamentos de vidro) adentra os poros entre as particulas mais

refratarias. O quartzo presente na argila tende a ser parcialmente dissolvido. Todo esse
processo contribui para a diminui¢do da porosidade, resultando em uma pega mais

retraida e resistente (Pinheiro 2010).

0 Retracao Linear de Queima (%)
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Figura 4.11. Retragdo linear (%) em diferentes temperaturas de queima das amostras.

4.2.2.5 Resultados de Ruptura a Flexao

A Figura 4.12 mostra a representacdo da resisténcia a flexdo das Amostras 1 e 2
em funcdo das temperaturas de queima. Nota-se que na temperatura de 950 °C essas
amostras apresentam valores de ruptura de 0,5 MPa e 1,3 MPa, respectivamente. Esse
baixo valor pode estar provavelmente relacionado com quantidade de silica presente.
Como trata-se de temperatura a 950 °C, os graos de areia (Silica) ainda ndo estdo bem
compactados e por isso atuam ponto de concentracdo de tensdo, que consequentemente
se rompe com mais facilidade ao exercer forca sobre ele (Vieira & Monteiro 2009).

Quando as Amostras 1 e 2 a 1.200 °C sao rompidas, observa-se que ha um aumento
significante na resisténcia mecanica da peca, ou seja, a Amostra 1 atinge resisténcia em
torno de 9,5 MPa e Amostra 2 em torno de 12 MPa. Tais valores podem ser explicados
pelo fato de que, como sdo argilas cauliniticas, ocorre que neste caso a formagao de mulita
se da por decomposicdo térmica, através da liberacao de silica que reage com a alumina
calcinada a temperatura aproximada de 1.000 °C (Rezaie et at. 1997, Sainz et al. 2000).
A mulita possui dentre varias outras, mais essa caracteristica de tornar o material mais

resistente (Elmas 2012, Schneider 2015).
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Desta forma, de acordo com a NBR, estes resultados estdo dentro dos parametros

de materiais porosos e semiporosos, o que influenciard diretamente nos resultados de

resisténcia a flexao.

16 Ruptura em Flexdo (MPa)
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Figura 4.12. Resisténcia a flexdo em trés pontos das amostras 1 e 2 queimadas em diferentes
temperaturas.

4.2.2.6 Cor de Queima das Amostras 1 ¢ Amostra 2

Ap6s a queima dos corpos de prova nas temperaturas de 950 °C e 1.200 °C o
material apresentou coloragdo branca (8/1 na Carta de Munsell) (Figura 4.13), em resposta
aos baixos teores de ferro, titdnio ou manganés responsaveis por promover cor no produto
final (Melo et al. 2002).

Essa coloracdo adquirida nas duas temperaturas ¢ referente aos dois tipos de
amostras (Amostra 1 e Amostra 2) (Figura 4.14), ou seja, possuem coloragdo branca que
a tornam aptas para a aplicacdo na formulagdo de massas ceramicas ¢ até mesmo na

fabricagdo de ceramica branca (Santos 1989).
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Figura 4.13: Esquema de classificacéo de cores HUE 10YR da carta de Munsell.
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Figura 4.14. Corpos de prova (CP) antes e ap6s a queima. A: Corpos de prova da amostra 1 apos a secagem em 100°C e antes da queima; B: Corpos de prova
da amostra 1 ap6s a queima em 950°C; C: Corpos de prova da amostra 1 apds a queima em 1200°C; D: Corpos de prova da amostra 2 apds a secagem em 100°C
e antes da queima. E: Corpos de prova da amostra 2 apos a queima em 950°C. F: Corpos de prova da amostra 2 apds a queima em 1200°C.
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4.3 COMPARATIVO DOS RESULTADOS OBTIDOS COM AS ARGILAS BALL

CLAY REFERENCIAS NOS CENARIOS NACIONAL E INTERNACIONAL.

Como referido no item da revisdo bibliografica deste trabalho, ao se abordar a
caracterizagdo de argilas do tipo Ball Clay, torna-se fundamental uma comparagdo entre
os dados obtidos com os dados das argilas que sdo tidas como referéncia tanto no Brasil,
quanto em paises extrangeiros, a citar a Inglaterra.

Em ambito nacional, as argilas Ball Clay tidas como referéncia sdo provenientes
dos depositos de Sao Simao, no estado de Sao Paulo, e Oeiras no estado do Piaui. Por sua
vez, as Ball Clay de Dosert vem a ser a referéncia inglesa.

Quando comparamos os dados técnicos, verifica-se que os resultados de perda ao
fogo (PF) mostram valores satisfatorios em comparagdo com as demais argilas (Figura
4.15 A). Isso pode ser explicado pela auséncia de matéria organica na argila de
Mirasselvas, que ¢ um dos primeiros componentes a serem eliminados no processo de
sinterizagao.

A Figura 4.15 (B) apresenta os resultados de absor¢ao de 4gua nas duas diferentes
temperaturas de queima. E possivel observar que a argila de Mirasselvas apresenta
resultados satisfatorios quando comparados as demais argilas de referéncia. O percentual

de absorcdo dos corpos de prova queimados a 1.200 °C sdo menores do que os de 900 °C.
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Figura 4.15. Representacdo grafica dos resultados de perda ao fogo (A) e de absorgdo de agua
B).

Os valores de retracdo linear dos corpos de prova demonstram que a argila de
Mirasselvas possui niveis de retragdo abaixo dos valores das argilas de referéncia (Figura
4.16). Nota-se que os valores de retracdo aumentam em niveis mais altos de temperatura.

De acordo com Brito et al. (2015) este comportamento estaria relacionado ao maior grau
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de sinterizacao e densificacdo, provocado por mudangas fisicas e redug¢do do volume dos

corpos de prova.

Menezes et al. (2014) associaram a retragdo com a assembleia mineraldgica do
material, onde a presenga do mineral montmorilonita ocasionaria maiores retragdes
durante a queima. Portanto, pode-se relacionar os niveis reduzidos de retragdo de queima
da argila com a auséncia de minerais como a montmorilonita em sua composi¢dao

mineralogica.
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Figura 4.16. Representagdo grafica do % de retracdo linear de queima das argilas de referéncia e
da argila de Mirasselvas.

A caracterizagdo quimica do material demonstra niveis satisfatorios na
concentragdo de elementos como o 6xido de ferro Fe2O3. Em comparagao com as argilas
tidas como referéncia nacionais, o material de estudo apresentou concentra¢do de ferro
abaixo (0,6%) das encontradas nas argilas de Sao Simao (1,5%), Oeiras (2,78%) e do
Litoral Paraibano (1,6%). Quanto as internacionais, os resultados também estdo abaixo

dos encontrados nas argilas de Devon (1,0%) e Dorset (1,3%) da Inglaterra.
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5 CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos neste estudo, pode-se afirmar que a Amostra 1 e
Amostra 2, nas condi¢des descritas nesse trabalho, permitiram as seguintes conclusoes:

— O material apresenta > de 70% de particulas <0,062 mm.

— A concentragdo de Fe203 (0,6 %-peso) € ideal para a classificagdo de uma ball
clay.

— Os ensaios de caracterizacao dos dois tipos de amostras antes da queima revelaram
que s3o constituidas, sobretudo por caulinita, quartzo e mica muscovita. A
presenca Unica de caulinita revelou que as argilas usadas sao do tipo cauliniticas.

— A andlise de DRX dos dois tipos de argilas pds-queima, apresentou fases
cristalinas semelhantes, ou seja, Quartzo, Muscovita e Mulita. Estas sdo as fases
predominantes dos materiais quando submetidas nessas temperaturas.

— Apresenta resultados de queima em cores claras, determinantes na classificacao
de uma ball clay.

— A anélise por MEV das amostras pos-queima, mostrou que em temperatura de
950°C nao se obtém regides com superficies lisas e sim de particulas grosseiras o
que pode estar associado a formagao de fase liquida ndo tao eficiente.

— A absor¢do de agua estd dentro da média de referéncia para sinterizagao em 900°C
e superior @ média para sinterizagao em 1.200 °C, o que de acordo com a NBR-
13817(1997), as amostras podem ser denominadas de ceramica porosa e semi-
porosa.

— Os resultados de retracdo demostram caracteristicas ceramicas superiores as
argilas referéncias.

— De acordo com indice de plasticidade das amostras, sabe-se que ha dificuldade de
se trabalhar com essas massas argilosas, porém isso nao impede o seu uso.

— Diante dos resultados mecanicos percebeu-se que as duas amostras, de certa
forma, estdo dentro dos parametros exigidos para a fabricacdo de ceramica branca,
conforme a NBR.

Visando estudos futuros, sugere-se a investigagdo de uma técnica que possa
atribuir plasticidade ao material, assim como a investigagdo da sua eficiéncia na

incorporacdo com outros materiais para massas ceramicas.
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APENDICE A
RESULTADO DE CARACTERIZACAO FISICA
Amostra: | 1 [ 2
Ensaios dos Corpos de Provas Secos a 100°C
Indice Unidade Resultados
Umidade de prensagem (%) 10% 10%
Ensaios dos Corpos de Prova Queimados a 950 °C
Indice Unidade Resultados
Retracdo Linear de Queima (RQ) (%) 0,10 -1,18
Moddulo de Ruptura a Flexdo (MRF) (MPa) 0,58 1,31
Absor¢io de Agua (AA) (%) 19,5 22,19
Cor - Branco Branco
Ensaios dos Corpos de Prova Queimados a 1200 °C
Indice Unidade Resultados
Retracdo Linear de Queima (RQ) (%) 6,5 7,5
Moédulo de Ruptura a Flexao (MRF) (MPa) 9,50 12,45
Absor¢io de Agua (AA) (%) 3,3 7,3
Cor - Branco Branco
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