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RESUMO 

Argilas sao componentes fundamentals das massas dos materials ceramicos 

tradicionais e que promovem durante a sinterizagao o desenvolvimento de cristais de 

mulita, fase que confere resistencia mecanica ao produto final. Uma inovagao 

importante nas ultimas decadas no setor ceramico e a utilizagao de queima rapida, o 

que pode induzir mudangas durante as transformagoes termicas das materias-

primas e de suas composigoes. Para se implementar mudangas nos parametros de 

queima e de fundamental importancia o conhecimento previo das transformagoes de 

fases das argilas e das massas, sendo necessaria em algumas situagoes a 

formulagao de novas composigoes. O objetivo desse trabalho e analisar a influencia 

de diferentes tratamentos termicos sobre as mudangas de fases e microestruturais 

de argila esmectita e esmectita/caulinita, enfatizando a presenga da mulita. Foram 

utilizadas tres argilas, duas nacionais e uma importada. As amostras foram 

inicialmente submetidas a urn processo de beneficiamento. Em seguida foi realizada 

a etapa de delaminagao, por meio dos processos de hidratagao, congelamento, 

desaglomeragao, variando-se o teor de defloculante e o tempo de agitagao. 

Posteriormente, foram submetidas as caracterizagoes granulometricas e 

mineralogicas. As amostras foram submetidas a tratamento termico na faixa de 

temperaturas entre 800 a 1250°C, com taxa de aquecimento entre 5 e 30°C/min e 

tempo de permanencia de 10 e 60 min. Os melhores resultados do processo de 

delaminagao foram observados para as amostras que nao apresentaram oxido de 

sodio. A partir dos difratogramas de raios X observou-se que a taxa de aquecimento 

influencia sobre as reagoes durante o aquecimento, a estrutura da argila foi mantida 

ate 800°C para as taxas mais rapidas, no entanto, para 5°C/min nao se observou 

picos caracteristicos da mesma. Foi observado tambem que a menor taxa 

influenciou sobre a nucleagao de mulita e cordierita. Com relagao as propriedades 

fisico-mecanicas, observou-se que a amostra com maior relagao alumina/silica 

apresentou os melhores resultados. 

Palavras-chave: argilas bentonitas, delaminagao e defloculante. 



ABSTRACT 

Clays are essential components of the traditional ceramic materials and 

promote the development of mullite crystals during firing, which confers 

mechanical strength to the final product. An important innovation in recent 

decades in the ceramic industry is the use of fast firing, which can induce 

changes during thermal processing of the materials and their composit ion. To 

implement changes in firing parameters is crucial prior knowledge of phase 

transformations of clays and traditional ceramic materials, being necessary in 

some situations the formulation of new composit ions. The aim of this study was 

analyze the influence of different heat treatments on the microstructure and 

phase changes of smectite and smectite/kaolinite clays, emphasizing the 

presence of mullite. It was used in this work two samples of natural bentonite 

and one imported. The effect of some parameters used on the delamination of 

clays such as: hydration, freezing, milling and centrifugation were investigated, 

varying the amount of dispersant and stirring t ime. The clays were heat treated 

between 800 and 1250°C with heating rate between 5 and 30°C/min and kept at 

the max imum temperature for 10 and 60 min. The phase evaluation in the 

powders before and after heating was investigated by X-ray diffraction and the 

surface morphology was investigated by a scanning electron microscope. The 

best results of the delamination process were observed for samples that 

showed no sodium oxide. From the diffraction X-ray observed that the heating 

rate influence on the reactions during heating, the structure of the clay was kept 

to 8 0 0 X for faster rates and the peaks of mullite and cordierite were detected 

to lower temperatures when the heating rate was slower. Regarding the 

physical and mechanical properties, it was observed that the sample with higher 

alumina/sil ica ratio showed the best results. 

Keywords: bentonite, clay delamination and dispersant. 
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1. INTRODUQAO zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Argilas sao componentes fundamentals das massas dos produtos da 

ceramica tradicional, atuam como ligantes, garantem a plasticidade necessaria para 

a conformacao a verde e durante o aquecimento em temperaturas elevadas sofrem 

transformagoes de fases. Sao materias-primas naturais, e fatores como 

composigoes quimica e mineralogica dos argilominerais, presenga de defeitos 

estruturais, impurezas e tipo de tratamento termico determinam a formagao das 

fases cristalina e liquida em altas temperaturas, as quais determinam as aplicagoes 

industrials (VOLZONE et al., 2012). 

As caracteristicas mineralogicas e microestrutural das argilas sao afetadas 

quando estas sao submetidas a aquecimento, e novas fases surgem quando altas 

temperaturas sao alcangadas. Usando argilas, e dificil descrever os mecanismos 

que atuam durante o aquecimento, devido a presenga de pequenas quantidades de 

diferentes componentes (impurezas ou nao), a variabilidade do grau de cristalinidade 

e as diferentes interagoes ou reagoes que ocorrem entre os constituintes 

(LECOMTE-NANA et al., 2011). 

Durante o tratamento termico em altas temperaturas as argilas, dependendo 

das caracteristicas, transformam-se em materials amorfos ou em uma mistura de 

material amorfo e fases cristalinas (mulita e cristobalita) (MICHOT et al., 2008). 

A Mulita e urn dos alumino silicato mais importante da tecnologia ceramica, 

sendo o unico composto intermediario estavel a pressao ambiente no sistema SiCV 

A l 2 0 3 , com a composigao de 3AI 2 0 3 .2Si02. E urn importante constituinte para 

refratario e para as ceramicas brancas e estruturais, devido as suas excelentes 

propriedades fisicas e mecanicas a altas temperaturas, tais como: alto ponto de 

fusao, baixa expansao e condutividade termica, boa resistencia a fratura e ao 

choque termico, alta resistencia a fluencia, excelente estabilidade termica, baixa 

densidade e baixa constante dieletrica, alem do uso crescente em corpos ceramicos 

(CAVALCANTE, et al., 2006). 

O entendimento das relagoes entre aspectos mineralogicos e fisicos das 

argilas com as transformagoes sucedidas durante diferentes tratamentos termicos e 

de fundamental importancia para a industria ceramica, proporcionado a fabricagao 

de produtos de melhor qualidade, assim como, podera ampliarzyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 0 uso destes 

insumos. 
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2. Objetivos 

2.1.0bjetivo Geral 

Analisar a influencia de diferentes tratamentos termicos sobre as mudangas 

de fases mineralogicas e microestruturais de argilas esmectita e esmectita/caulinita, 

enfatizando a formagao da fase mulita. 

2.2. Objetivos Especificos 

• Definir o percentual de defloculante e o tempo de agitagao ideal para o processo 

de delaminagao. 

• Caracterizar granulometricamente os pos obtidos apos o processo de 

delaminagao. 

• Conformar (por prensagem) as amostras beneficiadas e delaminadas. 

• Submeter os corpos-de-prova a tratamento termico em forno convencional a 

800°C, 900°C, 1000°C, 1100°C, 1200°C e 1250°C e taxas de 5 e 30°C/min, tempo 

de permanencia na temperatura maxima 10 e 60 min; 

• Caracterizar as amostras submetidas aos diferentes ciclos de aquecimento por 

difragao de raios X (analise mineralogica) e microscopia eletronica de varredura 

(analise morfologica). 

• Quantificar as fases cristalinas formadas. 
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3. REVISAO B IBL IOGRAFICA zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

3.1 Bentonita 

Bentonita, tambem denominada esmectita, e uma argila de granulacao muito 

fina, composta por minerals do grupo da montmorilonita. Os argilominerais deste 

grupo sao constituidos por duas folhas de silicato tetraedricas, com uma folha 

central octaedrica, unidas entre si por oxigenios comuns as folhas, como 

esquematizado na Figura 1 (SANTOS, 1992). 

>•- hidrowlas 

• alumiruo ferro. magnesio 

S) silicic ocasionalmente alumirao 

® Na*. K \ C a " ou Mg* 

Figura 1 - Representacao esquematica da estrutura lamelar de argilas do tipo montmorilonita 

Fonte: Neto e Neto, 2009 

As ligacoes quimicas entre os atomos dentro de cada folha que formam as 

lamelas sao fortes, do tipo covalente. Em contraste, as ligacoes entre as lamelas 

adjacentes sao relativamente fracas, permitindo a separacao das lamelas quando 

colocadas em excesso de agua ou sob tensao mecanica. 

A formula quimica da montmorilonita e AozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA,6Al2 ,6Mgi,4Si 802o(OH)4, onde A 

representa os cations adsorvidos, tais como: Na + , K + e C a 2 + , nos quais a presenca 

destes e resultado das substituicoes isomorficas (VANEREK et al., 2006). 

Algumas argilas do tipo 2 :1 , como a bentonita, possuem deficiencia de cargas 

positivas em sua estrutura cristalina, causada por substituicoes isomorficas, 

resultando em urn excesso de cargas negativas distribuidas pela superficie das 
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lamelas. Estas substituicoes podem ser do S i 4 + pe lo A I 3 + nos sitios tetraedricos, do 

A l 3 + pelo M g 2 + ou do M g 2 + pelo L i + (ou uma vacancia) nos sitios octaedricos. O 

excesso de cargas negativas resultante e contrabalanceado por cations 

interlamelares hidratados alcalinos (Na + e K +) ou alcalinos terrosos ( C a 2 + e Mg 2 + ) 

como esquematizado na Figura 1 (NETO e NETO, 2009). 

As argilas do grupo das esmectitas exibem uma alta capacidade de troca de 

cations, isto e, os cations dentro das lamelas cristalinas e, principalmente, os cations 

interlamelares podem ser trocados por outros cations presentes em uma solucao 

aquosa sem que isso modifique a estrutura cristalina das argilas. A capacidade de 

troca cationica e uma propriedade importante das argilas, pois, pela troca de cations 

pode-se modifica-las quimicamente, alterando as propriedades fisico-quimicas, 

ampliando as aplicacoes tecnologicas. 

As argilas que possuem o Na + como cation predominante, apresentam a 

propriedade de inchar na presenga de agua, aumentando varias vezes o seu volume 

inicial, isto porque o Na + permite que varias moleculas de agua sejam adsorvidas, 

aumentando a distancia entre as camadas e, conseqiientemente, separando as 

particulas de argila umas das outras. No caso das argilas calcicas ou policationicas, 

a quantidade de agua adsorvida e limitada e as particulas continuam unidas umas 

as outras por interacoes eletricas, como esquematizado na Figura 2 (AMORIM et al., 

2006). zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Montmorilonita de ci lcto 

Mcntmoritontta de socio 

Figura 2 - Representacao da hidratacao da montmorilonita calcica e da motmorilonita sodica 

Fonte: AMORIM et al., 2006 
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Existem diversos tipos de argilas presentes na natureza, sendo que cada uma 

dessas possuem caracteristicas peculiares que sao inerentes a sua genese, 

resultando, assim, uma vasta aplicabilidade dessas dependendo da propriedade final 

desejada ao produto. Urn dos tipos de argilas utilizadas amplamente pelas industrias 

sao as bentonitas ou esmectitas. 

3.2 Delaminagao das Argilas Esmectitas 

A delaminagao da bentonita e urn processo onde as lamelas sao 

completamente separadas. Para Poli et al., (2009), Lebaron ET al., (2000) e Gomes 

et al., (2011), as argilas bentoniticas podem ser delaminadas em cristalitos de 

dezenas de nanometros de espessura ou ate mesmo em lamelas individuals, com 

espessura de aproximadamente 1nm. 

A sintese e o controle dos materials em escala nanometrica antecipam a 

fabricagao e o controle da estrutura da materia a nivel molecular e representa o 

inicio de uma nova era, na qual se pode ter acesso a novas propriedades e 

comportamento de materials e de dispositivos de modo nunca visto (DURAN et al., 

2012). Nesta escala, manifestam-se propriedades fisicas e quimicas diferenciadas, 

ausentes no mesmo material quando ele esta em escalas maiores. O campo da 

nanotecnologia busca estudar essas novas propriedades e aproveita-las para o 

desenvolvimento de produtos e processos. 

Estudos na area de ceramicas nanoestruturadas estao em plena evolugao na 

engenharia de materials. Isto se deve a necessidade do desenvolvimento de novos 

materials conciliado ao avango das tecnologias e a abundancia de materias-primas 

(GLEITER et al., 2000). 

O fator limitante na obtengao de ceramicas nanoestruturadas esta relacionado 

diretamente a dificuldade do processamento destas. Devido as grandes forgas 

interparticulas, os pos nanoparticulados possuem a caracteristica de se aglomerar 

ou se agregar. Os aglomerados sao definidos como urn conjunto de nanoparticulas 

mantidas proximas por forgas fracas do tipo Van der Waals e os agregados sao 

formados de nanoparticulas fortemente ligadas entre si (NONO et al, 2006; 

FON^ECA et al., 2006). 
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Durante o processo de delaminagao tambem e possivel remover alguns 

minerals acessorios indesejaveis, tais como, o quartzo, que sao encontrados junto 

com o material na natureza. 

O processo de delaminagao favorece o aumento da area superficial e 

consequentemente o processo de difusao entre ions e cations. Durante o processo 

de cristalizagao algumas variaveis sao de fundamental importancia, e quanto menor 

o tamanho de particula, mais reativo sera o sistema e maior sera o grau de 

cristalizagao alcangado. 

Diferentes metodos de delaminagao tern sido propostos na literatura, entre 

estes destacam-se: mecanicos, tratamento por ultra-som (PACULA et al., 2006; HA 

THUC et al., 2010), centrifugagao (HA THUC et al., 2010) e delaminagao mecanica 

associada a centrifugagao, hidratagao e congelamento (GOMES et al., 2011). O 

tratamento de delaminagao de argilas e de grande importancia na preparagao e 

processamento de materias-primas, a granulometria pode ser reduzida, a area 

superficial e aumentada assim como, a reatividade do po (POLI et al., 2008). 

Dos varios metodos de delaminagao citados anteriormente, neste trabalho de 

dissertagao serao usados os processos de agitagao mecanica, hidratagao e 

congelamento das amostras associados a sedimentagao por gravidade e 

centrifugagao. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

3.3 Mulita 

A mulita, fase cristalina alumino-silicosa, apresenta propriedades de interesse 

para a industria ceramica (MAGLIANO e PANDOLFELLI, 2010). Como mineral, e 

raro na natureza e os depositos atuais nao sao suficientes para abastecer o 

mercado crescente em fungao da insergao deste em novas aplicagoes. E um 

material que vem sendo amplamente empregado na industria, tanto de ceramica 

tradit ional (presente em porcelana) como em materials de engenharia (ceramica 

avangada) (KONG et al., 2004; SCHMUCKER e SCHNEIDER, 2005; LEE et al., 

2008; SAHNOUNE et al., 2008). 

As principals propriedades que justificam o vasto emprego deste mineral no 

setor ceramico sao: alta refratariedade, baixo coeficiente de expansao e 

condutividade termica, boa estabilidade quimica, resistencia ao choque termico, 

baixa constante dieletrica, excelente resistencia a corrosao, alta resistencia a 
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fluencia e resistencia mecanica estavel a temperaturas relativamente altas (OKADA, 

2008; EBADZADEH, 2010; AKPINAR et al., 2012; SANAD et al., 2012; ABDI e 

EBADZADEH, 2013). Estas propriedades dependem dos precursores, da 

composicao e pureza dos reagentes e do processo de sintese (OLIVEIRA, 2008). 

Em funcao de ser urn mineral raro na natureza e apresentar excelentes 

propriedades, a sintese de mulita a partir de misturas dos oxidos de aluminio ( A l 2 0 3 ) 

e de silicio (S i0 2 ) ou a partir de materials que apresentam estes oxidos e 

amplamente investigada. Muitas pesquisas ja foram desenvolvidas buscando 

sintetiza-la a partir de minerais que apresentam oxidos de aluminio e sodio em sua 

composicao (JOHNSON e PASK, 1982; BRASILEIRO et al., 2006; ROMERO et al., 

2006; LEE et al., 2008; KIM et al., 2009; GOMES et al., 2012; LECOMTE-NANA et 

al., 2013). 

O processo de mulitizacao pode ser influenciado por varios fatores, tais como: 

precursores, impurezas, tempo, temperatura, pelo aumento da reatividade das 

particulas solidas dos materials de partida e dos metodos de sintese utilizados (LEE, 

2008 e LI, 2009). 

Varios metodos de sintese de mulita tern sido investigados e citados na 

literatura, no entanto, o processo utilizando minerais que contenham oxidos de 

aluminio e silicio e cada vez mais explorados. Normalmente, estes envolvem 

temperaturas altas e interdifusao dos ions nas interfaces entre as particulas de 

alumina e silica. Os ions provenientes da alumina se difundem para o interior das 

particulas de silica, formando urn liquido silico-aluminoso (SUNG, 2001). Com o 

aumento da temperatura, a difusao dos ions prossegue e de forma gradativa o 

liquido se enriquece de ions aluminio ate as quantidades dos ions silicio e aluminio 

atingirem a proporcao estequiometrica da fase, iniciando, assim, a nucleacao da 

mulita, seguida pelo seu crescimento que ocorre por difusao e precipitacao 

(MAGLIANO e PANDOLFELLI, 2010). 

Para que ocorra o processo de mulitizacao, duas etapas sao de fundamental 

importancia: a dissolucao dos ions alumina no liquido silicoso e a difusao dos 

mesmos, cujas etapas sao governadas pela cinetica da reagao. Urn estudo mais 

detalhado destas etapas foi desenvolvido por Sacks et al., (1997). Estes 

pesquisadores fizeram o seguinte experimento: Sobre as particulas de alumina 

foram colocadas camadas de silica amorfa, variando-se a espessura, cujas 

amostras foram calcinadas em diferentes temperaturas (entre 1200 a 1560°C) e 
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tempos variados. Os resultados revelaram que a concentragao de ions aluminio na 

camada silicosa nao varia com a espessura da camada, ou seja, nao varia com a 

distancia que os ions devem percorrer, mas com a temperatura do tratamento 

termico. 

3.4Tratamento Termico de Argilas 

O tratamento termico altera as propriedades fisicas e mecanicas das argilas. 

A estabilizacao de argilas por tratamento termico possibilita a elas novas 

propriedades permanentes, que podem ser importantes dependendo da 

aplicabilidade final (TAN et al., 2004). 

Argilas sao urn dos mais complicados sistemas ceramicos, devido a relacao 

complexa entre o comportamento dos minerais durante o processamento e as 

transformagoes quimicas e fisicas durante o aquecimento. As novas fases cristalinas 

sao muitas vezes agrupadas como novos minerais (SERRA et al., 2013). 

A temperatura de queima e uma das mais importantes variaveis no processo 

de fabricagao de pegas de ceramica. Na verdade, em alguns casos, ela define o 

custo final do produto (SERRA et al., 2014). 

Durante o processo de queima ceramica, uma vez que as estruturas 

cristalinas dos argilominerais excederem seus limites de estabilidade, elas sao 

parcialmente (ou completamente) decompostas, enquanto outras estao sendo 

simultaneamente formadas. A destruigao da estrutura pre-existente nao ocorre 

imediatamente, os processos sao regidos pelo sistema termodinamico e 

propriedades cineticas. Alem disso, essas transformagoes determinam as 

propriedades finais dos produtos ceramicos (CARTY et al., 1998; LISIANE et al., 

2012; IQBAL et al., 2000; NONI e ta l . , 2011; CASTELIEN et al., 2001). 

Argilas sao as materias-primas basicas utilizadas nas industrias de produtos 

da ceramica tradicional, tais como: telhas, revestimentos, produtos da ceramica 

branca e refratarios (MICHOT et al., 2008). No entanto, nas ultimas decadas estao 

sendo cada vez mais utilizadas em aplicagoes mais avangadas, por exemplo, em 

suportes de catalisadores, como aditivos para cimentos e na industria de refratarios. 

Durante o aquecimento diferentes reagoes termoquimicas ocorrem e a 

sequencia de transigao de fase e a composigao das fases dependem do tipo e da 

composigao das argilas (LI et al., 2009), assim como, do tratamento termico. 
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Quando estas sao submetidas a temperaturas acima de 1000°C, normalmente, a 

microestrutura final contem diferentes formas de cristais de mulita e graos de 

quartzo, os quais estao dispersos na matriz vitrea. 

Os cristais de mulita apresentam varias formas, composigao e tamanhos e 

sao controlados pela fluidez da fase liquida da qual eles precipitaram. A formagao 

dessa fase liquida depende das interacoes entre os diversos oxidos presentes na 

composigao e pode ser afetada por qualquer variagao no tratamento termico. O 

tamanho e a forma dos cristais estao associados a fluidez da matriz liquida das 

quais estes precipitaram, a temperatura e a composigao. 

As reagoes de mulitizagao a partir de argilas geralmente produzem silica 

amorfa, esta silica pode reagir com ions de alumina dispersos para formar mulita 

secundaria ou recristalizar para S i 0 2 . Esta competigao pode resultar em uma 

microestrutura que nem sempre e favoravel a resistencia mecanica das pegas 

ceramicas (KAMSEU et al., 2007). O aumento do tamanho dos cristais e da 

quantidade de fase vitrea podem comprometer as propriedades mecanicas dos 

materiais ceramicos (LEE e IQBAL, 2001). 

Estudos feitos por Johnson e Pask (1982) sobre o efeito das impurezas no 

sistema A l 2 0 3 e S i 0 2 mostraram que, de urn modo geral, a presenga de impurezas 

reduz a temperatura de formagao do liquido silicoso metaestavel e diminui sua 

viscosidade favorecendo a mulitizagao. As impurezas, quando em solugao na 

estrutura cristalina da mulita, abaixam a energia de superficie em algumas diregoes 

do cristal, levando a um crescimento preferencial nas outras diregoes, resultando na 

formagao de graos alongados. Portanto, quanto maior a solubilidade da impureza na 

mulita, mais acicular sera o formato do cristal. 

Os cristais de mulita obtidos a partir de aluminossilicatos apresentam 

morfologia acicular, em formato de agulhas, para composigoes ricas em silica, 

enquanto nas composigoes ricas em alumina tendem a ser mais equiaxiais 

(GANESH e FERREIRA, 2009). 

Lecomte-nana e colaboradores (2013) analisaram a influencia do ferro na 

cristalizagao de mulita a partir do caulinita rica em ferro, eles observaram que, acima 

de 1300°C as interagoes entre as diferentes fases em equilibrio acarretam na 

formagao de liquidos euteticos, como esperado pelo diagrama de fases, favorecendo 

o crescimento dos graos de mulita. 
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As fases formadas na queima de argilas do grupo da ilita e da esmectita tern 

sido estudadas por muitos anos, mas existem relativamente poucos estudos 

abordando a evolucao da microestrutura destes materials (LEE et al., 2008). Alguns 

trabalhos (WU et al., 2005; LEE et al., 2008; GOMES, 2012) foram realizados 

buscando-se obter informagoes referentes as transformagoes termicas que ocorrem 

quando as bentonitas sao submetidas a aquecimento em elevadas temperaturas. 

Segundo McConville et al. (2005) que analisaram as transformagoes de fases 

de argilas esmectitas submetidas a tratamento termico entre 800 e 1300°C, os picos 

caracteristicos do argilomineral ainda foram detectados ate 800°C, no entanto, a 

900°C nao foram observados picos caracteristicos do mesmo. 

Os picos da fase de espinelio comegam a ser detectados a partir de 900°C, 

sendo observados ate 1200°C e a cristobalita cristaliza acima de 1000°C. A 

cristalizagao da mulita comega em 1100°C e a intensidade dos picos aumenta com a 

temperatura. 

Com o aumento da temperatura (1200-1350°C) a fase espinelio desaparece, 

surgem novas fases, a cordierita, cristobalita e mulita, no entanto, ainda observa-se 

a presenga da fase vitrea rica em silica. A Figura 3 mostra de forma esquematica as 

microestruturas das fases observadas quando uma argila do tipo montmorilonita e 

submetida ao tratamento em diferentes temperaturas. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

bipinsho 

Figura 3 - Resumo das transformagoes de fases observadas em uma argila montmorilonita 

Fonte: Mcconvile e Lee, 2005 

Wu et al., (2005) analisaram as transformagoes de montmorilonitas e estes 

peaquisadores observaram que, para a temperatura de 900°C os picos 
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caracteristicos do argilomineral desaparecem e a 1000°C sao identificados picos de 

cordierita e quartzo. Quando a temperatura alcanga 1200°C pode-se observar picos 

caracteristicos da cristobalita, cordierita e mulita. Quando o tratamento termico 

chega a 1350°C os picos de mulita e cristobalita apresentam menor intensidade, 

sendo observada uma maior quantidade da cordierita rica em ferro (Fe). 

Para Lee et al., (2008) o processo de formagao da mulita a partir de argilas, 

muitas vezes apresentam algumas dificuldades devido a presenga de impurezas nas 

argilas naturais. No entanto, ha uma compreensao basica da decomposigao da 

argila e a sequencia de fases de cristalizagao de acordo com o material de partida e 

tipo de processamento. 

Gomes et al., (2012) estudaram os efeitos da delaminagao da bentonita sobre 

a sintese da mulita, utilizando fornos de micro-ondas no tratamento termico. Os 

resultados mostraram que o processo de delaminagao favoreceu a concentragao de 

maior quantidade de particulas finas, acentuando as reagoes durante o 

aquecimento, as particulas de mulita apresentaram moforlogia acicular, na forma de 

fibras. 
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4. METODOLOGIA 

4 .1 . Materials 

4.1.1. Argilas 

Para o desenvolvimento da pesquisa foram utilizadas tres amostras de 

bentonitas, sendo duas naturais e uma industrializada. As argilas naturais sao 

denominadas de Branca (A) e Cinza (B), proveniente do municipio de Cubati, 

Paraiba. A terceira amostra e denominada de Closite Na + , proveniente da empresa 

Southern Clay localizada em Gonzales-TX nos Estados Unidos, a qual foi 

denominada de amostra C. 

Os pos obtidos apos a etapa de delaminagao foram denominados de A 1 , B1 e 

C 1 . 

4.1.2. Defloculante 

O defloculante utilizado foi o LIOSPERSE 511 , da marca Miracema-Nuodex 

Industria Quimica. E um defloculante a base de Poliacrilato de Amonio, de medio 

peso molecular, para sistemas aquosos, especialmente, indicados para dispersao de 

cargas minerais e pigmentos inorganicos em agua na fabricacao de tintas e 

barbotinas. 

4.2. Metodos 

A metodologia empregada neste trabalho esta apresentada na Figura 4. A 

seguir serao descritas as etapas da pesquisa. 

4 .2 .1 . Etapa 1 

A etapa 1 consistiu no beneficiamento (secagem das amostras A e B em 

estufa a 60°C, moagem em moinho de galga por 4 h e peneiramento em peneira 

vibratoria ABNT n° 200) das argilas naturais e posterior caracterizagao quimica, 

termica e mineralogica. 
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4.2.2. Etapa 2 

A etapa 2 consistiu no processo de delaminagao das amostras, sendo 

definido o teor de defloculante e tempo ideal para cada amostra analisada. Apos o 

processo de delaminagao os pos foram submetidos a caracterizagao quimica, fisica 

e mineralogica. 

4.2.3. Etapa 3 

A etapa 3 consistiu na moldagem dos corpos de prova e realizagao dos 

diferentes tratamentos termicos. Posteriormente, foram determinadas as 

propriedades fisico-mecanicas, tais como: absorgao de agua, retragao linear, 

porosidade e resistencia a flexao. 

4.2.4. Etapa 4 

Apos o tratamento termico foi realizado o tratamento com acido fluoridrico 

(HF) a 40% por 10 min em algumas amostras, as quais foram submetidas as 

caracterizagoes por difragao de raios X (analise mineralogica), microscopia 

eletronica de varredura (analise morfologica). 
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Figura 4 - Fluxograma da metodologia empregada na pesquisa 

4.3. Caracterizagao dos Materials 

4.3.1. Analise Quimica (AQ) 

A composigao quimica foi determinada por meio de fluorescencia de raios X 

(EDX), modelo EDX-720, da marcazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA SHIMADZU. Todas as amostras foram passadas 

em peneira ABNT n° 200 (0,074mm). 

4.3.2. Analise Termica Diferencial (ATD) E Gravimetrica (TG) 

As amostras analisadas foram passadas em peneira ABNT n° 200 (0,074mm), 

e nao foram secas antes das analises. Utilizou-se uma aparelhagem de analises 

termicas RB - 300, da BP Engenharia, utilizando velocidade de aquecimento de 

12,5°C/min ate a temperatura maxima de 1000°C. 
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4.3.3. Analise Granulometrica (AG) 

Para esta finalidade utilizou-se urn granulometro CILAS modelo 1064 LD. 

Antes do ensaio as argilas bentoniticas foram passadas em peneira ABNT n° 200 

(0,074mm), e dispersas em 315mL de agua destilada em agitador Hamilton Beach 

modelo N-5000 na velocidade de 23.000rpm, por 10, 20, 30 e 40 min. Em seguida, 

retirou-se 55ml do material e diluiu-se em 1L de agua destilada (preparar 15g/L), 

para posterior centrifugagao. 

4.3.4. Difracao de Raios X (DRX) 

Para analise mineralogica foi utilizado o difratometro XRD-6000 da zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

SHIMADZU, com radiacao Cu Ka (40KV/40 mA), tensao de 40KV, corrente de 

30mA, passo de 0,02° com tempo de contagem de 1,0 s por passo. A difracao de 

raios X foi usada para identificar os minerais presentes nas amostras apos 

beneficiamento e tratamento termico. Todas as amostras foram passadas em 

peneira ABNT n° 200 (0,074mm). 

4.3.5. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) 

A caracterizagao microestrutural foi realizada em urn microscopio eletronico 

de varredura, Phillips, modelo XL30FEG. Foi analisada a superficie de fratura das 

amostras atacadas com HF (40%) para observar a morfologia dos graos de mulita. 

4.4. Propriedades Fisico-Mecanicas 

Os corpos de prova foram conformados pelo metodo de prensagem uniaxial, 

utilizando-se urn molde retangular de dimensoes 30mm x 5mm x 5mm. A prensa 

utilizada foi do tipo hidraulica marca Ribeiro 15 ton. A pressao aplicada nos corpos 

de prova foi de 0,5 ton. por 10 s e, 1 ton por 20 s como pressao final de prensagem. 

Ao termino da conformagao dos corpos de prova foram colocados em estufa a 

110°C por 24 h para secar. Em seguida, foram determinadas a retragao linear. Apos 

secagem os corpos de prova queimados em dois fornos (forno de laboratorio tipo 
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mufla e forno de queima rapida) da marcazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Maitec Inti nas temperaturas de 800, 900, 

1000, 1100, 1200 e 1250°C, em duas taxas de aquecimento 5°C/min e 30°C/min 

com patamares de 10 min e 60 min. Apos este processo foram determinadas as 

seguintes propriedades: absorgao de agua, retragao linear, porosidade aparente e 

resistencia mecanica a flexao em tres pontos. 

• Absorgao de Agua zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

AA (%) = P u ~ P s x 100 
"s 

sendo AA a absorgao de agua (em % ) ; P u o peso do corpo de prova umido (em g); e 

Ps o peso do corpo de prova seco (em g). 

• Retragao Linear 

RQ (%) = L " ~ L l

 X 100 
L l 

sendozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA Rq as variagoes das dimensoes lineares em porcentagem apos queima; Li o 

comprimento (em cm) do corpo de prova apos secagem a 110°C; Ln o comprimento 

(em cm) do corpo de prova apos queima. 

• Porosidade Aparente zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

PA (%) = x 100 

sendo PA a porosidade aparente (em % ) ; P u o peso do corpo de prova umido (em 

g); P s o peso do corpo de prova seco (em g); e Pj o peso do corpo de prova imerso 

em agua (em g). 
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• Resistencia Mecanica a Flexao 

A resistencia mecanica dos corpos de prova prensados foi determinada pela 

tensao ou modulo de ruptura a flexao em 3 pontos, utilizando-se uma maquina de 

ensaios mecanicos da EMIC DL 10000, capacidade maxima de 100KN. O ensaio foi 

realizado com celula de carga de 200Kgf e velocidade de 0,5mm/min. 

sendo TR a tensao de ruptura a flexao (em kgf/cm 2); P a carga (em kgf) atingida no 

momento da ruptura; L a distancia (em cm) entre os apoios do corpo de prova; b a 

largura (em cm) do corpo de prova; e h a altura (em cm) do corpo de prova. 
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5. R E S U L T A D O S E D I S C U S S A O zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

5.1 Caracterizagao Fisica e Mineralogica das Amostras Beneficiadas 

A Tabela 1 apresenta a composigao quimica das amostras A, B e C. 

Analisando os valores da Tabela 1, verifica-se que as amostras apresentaram perda 

de massa de 8,83 a 13,92%, que esta relacionada a perdas de agua livre, 

adsorvidas e das hidroxilas dos argilominerais, assim como, a queima de materia 

organica e decomposigao de impurezas. Observa-se que o teor de S i 0 2 variou de 

49,99 a 57,86%, estando estes valores entre os encontrados por Souza Santos 

(1992) para as bentonitas brasileiras e americanas. Com relagao ao teor de A l 2 0 3 , 

observa-se que a amostra A apresentou maior porcentagem, favorecendo a relagao 

alumina/silica, que foi de 0,54 para esta amostra, para a amostra B foi 0,47 e de 

0,38 para a amostra C. Este e urn parametro significativo para o processo de 

obtengao da mulita, que e uma das metas deste estudo. 

Tabela 1 - Composigao quimica em percentagem das amostras estudadas 

Amostras PF Si0 2 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAAI2O3 Fe203 
MgO Na20 K 20 CaO Ti0 2 

Outros 

Oxidos 

A 13,50 49,99 27,49 4,16 1,98 0,00 0,85 0,56 0,98 0,44 

B 13,92 51,74 24,76 3,82 3,10 0,00 0,72 0,67 0,83 0,40 

C 8,83 57,86 22,42 4,66 2,23 2,50 0,05 0,72 0,00 0,69 

PF - Perda ao fogo determinada com a queima a 1000°C, apos secagem a 110°C 

As amostras A e B nao apresentaram N a 2 0 em suas composigoes, enquanto 

que a amostra C apresentou elevado teor (2,50%), 0 que provavelmente esta 

relacionado ao seu beneficiamento. Pode-se observar tambem que a amostra B 

apresentou maior teor de MgO e a amostra A maior teor de K 2 0 , sendo estes 

tambem oxidos significativos para 0 processo de sintese, pois irao favorecer 0 

processo de difusao devido a formagao da fase liquida e podem provocar 0 

surgimento de novas fases como a cordierita. Quanto ao oxido de ferro ( F e 2 0 3 ) , este 

variou de 3,82 a 4,66%. 

A Figura 5 mostra os difratogramas de raios X das amostras A, B e C. 
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Figura 5 - DRX das amostras A, B e C 

Analisando os difratogramas, Figura 5, verificou-se as fases mineralogicas: 

esmectita com distancia interplanar basal de 16,26 e 3.24A para a amostra A; Para a 

amostra B 14,74; 4,50 e 3,50A. e para a amostra C, 12,33; 4,47 e 3,12A. A presenga 

do quartzo foi identificada nas amostras A, B e C com distancias interplanares 

basais de 4 ,21; 3,56; 2,48 e 1.66A para a amostra A. Para amostra B, distancias 

interplanares basais de 4 ,21; 3,56; 2,46; 1.66A. Para amostra C, 4,02; 3,32 e 1.66A. 

Os picos caracteristicos da fase esmectita foram analisados (JCPDS: 10-0357). 

Tambem foram encontrados picos caracteristicos de caulinita (JCPDS: 14-

0081) nas amostras A e B, com distancias interplanares basais 7,09 e 7,21 A. 

Enquanto na amostra C nao foi encontrada a presenga da mesma. 

Pode-se verificar que o F e 2 0 3 presente nas amostras A, B e C (Tabela 1) 

esta, provavelmente, relacionado ao ferro presente na estrutura cristalina do 

argilomineral do grupo da esmectita, ja que nao foi observada a presenga de goetita, 

ilita ou outras fases que poderiam ser fontes de oxidos e hidroxidos de ferro. 

A Figura 6 apresenta as curvas das analises termica diferencial e gravimetrica 

das argilas estudadas. Analisando a curva de ATD da amostra A (Figura 6(a)) 

observou-se as seguintes transformagoes termicas: urn grande pico endotermico 

com temperatura maxima em 143,9°C, caracteristico da presenga de agua livre e da 

agua adsorvida na superficie das particulas. Segundo estudos realizados por Wu et. 

al., (2005), a profundidade e area deste pico e proporcional a capacidade de 
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adsorcao de agua da montmorilonita, servindo, tambem, como parametro para 

classificar se a mesma e calcica ou sodica, quanto maior o conteudo de agua da 

esmectita mais largo e profundo sera este pico. Outro pico endotermico na faixa de 

temperaturas entre 530 a 650°C foi observado, o qual esta relacionado a 

desidroxilagao das argilas. Segundo Wu et. al., (2005) a temperatura na qual a agua 

estrutural comeca a ser eliminada reflete a estabilidade da esmectita e e uma das 

formas de avaliar a resistencia termica. Pode-se observar um pico exotermico na 

faixa 910 a 980°C, este e caracteristico da cristalizagao da fase espinelio. 

Com relagao a analise gravimetrica (Figura 6(b)), observou-se que ocorreu 

entre as temperaturas de 25°C e 225°C uma perda de massa de 12% caracteristico 

da perda de agua livre e adsorvida, e de 9% referente a perda de hidroxila para o 

intervalo entre as temperaturas de 405 e 685°C, observando-se, portanto, uma 

perda total em torno de 2 1 % . 
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Figura 6 - Analise termica diferencial das amostras A, B e C (a) e analise termogravimetrica das 

amostras A, B e C (b) 

A amostra B (Figura 6(a)) apresentou comportamento semelhante a amostra 

A. Pode-se observar as seguintes inflexoes: o primeiro pico endotermico com 

maximo a 151,91°C, e atribuido a presenga de agua livre e adsorvida; pequeno pico 

endotermico a 234,26°C correspondente a presenga de agua coordenada aos 

cations; pico endotermico com maximo em 582,25°C, caracteristico da presenga de 

hidroxilas. Urn pico exotermico a 935,23°C tipico do surgimento da fase espinelio. 

Com relagao a analise gravimetrica (Figura 6(b)) observou-se que ocorreu 

entre as temperaturas de 25°C e 315°C uma perda de massa de 14% caracteristico 

da perda de agua livre e agua adsorvida, e de 9% no intervalo de 405 e 675°C 

referente a desidroxilagao dos argilominerais. A perda de massa total foi de 23%. 

Analisando a curva de ATD da amostra C (Figura 6(a)) foram observadas as 

seguintes transformagoes termicas: grande pico endotermico com maximo em 

160,76°C, caracteristico da presenga de agua livre e adsorvida; pico intenso 

endotermico com no maximo 711,86°C, caracteristico da desidroxilagao do 

argilomineral. Urn pico endotermico a 874,35°C, caracteristico da destruigao da 

estrutura da esmectita, e urn pico exotermico com maximo em 914,53°C, 

caracteristico da fase espinelio. 

Com relagao a analise gravimetrica (Figura 6(b)), observou-se que ocorreu 

entre as temperaturas de 25°C e 280°C uma perda de massa de 1 1 % caracteristico 

da perda de agua livre e agua adsorvida. No intervalo entre 580 e 815°C uma perda 
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de massa de 6% referente a perda de hidroxila. Observou-se uma perda de massa 

total de 17%. 

Comparando-se as curvas de analise termica diferencial das tres amostras 

pode-se constatar que, a temperatura de desidroxilagao das amostras A e B sao 

bem aproximadas, sendo diferenciada para a amostra C, a qual apresenta uma 

temperatura bem maior que as demais. Segundo Wu et. al., (2005) essa temperatura 

depende dos ions que fazem parte da camada octaedrica da estrutura do 

argilomineral, em funcao das substituigoes do aluminio (Al). Com o aumento das 

substituigoes isomorficas havera redugao da temperatura de desidroxilagao, e este 

comportamento e fortemente influenciada pelo Fe 3 + , as montmorilonitas com mais 

Fe 3 + tern temperatura de desidroxilagao menor. 

Fazendo uma correlagao com a analise mineralogica (Figura 5) das amostras 

pode-se constatar que a amostra C apresentou picos apenas do argilomineral 

esmectita, ja as amostras A e B apresentaram alem de esmectita, picos 

caracteristicos da caulinita. Portanto, a menor temperatura de desidroxilagao 

detectada para estas amostras pode esta relacionada com a presenga da caulinita, 

que apresenta a transformagao para metacaulinita na faixa de 500 a 600°C, 

proveniente da desidroxilagao. 

A Tabela 2 apresenta a relagao do tempo de agitagao e fragao <0,2pm obtida 

apos processo de centrifugagao das amostras A, B e C para o teor de defloculante 

0,4%, velocidade de centrifugagao de 1500rpm. De acordo com estudos realizados 

por Gomes (2011) o melhor tempo de centrifugagao para a amostra C foi de 4 min. 

Tabela 2 - Relagao percentual de particulas <0,2um das amostras A, B e C com teor de defloculante 
04% 

Amostra 
Tempo de Agitagao 

(min) 
Tempo de Centrifugagao (min) 

Percentual de 
Particulas <0,2pm 

10 6 62,71 

A 
20 6 56,64 

A 
30 6 65,45 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

40 6 86,54 

10 6 29,47 

B 
20 6 20,36 

B 
30 6 30,37 

40 6 7,68 

10 4 46,34 

20 4 3,27 
c 30 4 1,73 

40 4 0,00 
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De acordo com os dados da Tabela 2 observa-se urn comportamento muito 

diferenciado para as tres amostras. A amostra A apresentou maior percentual de 

fragao <0,2pm e a tendencia foi aumentar a concentragao de particulas finas com o 

tempo de agitagao. Este comportamento pode estar relacionado, provavelmente, 

com a quebra de aglomerados, ocasionada pelo efeito do defloculante e do tempo 

de agitagao. Para a amostra B o maior percentual de fragao <0,2pm foi observado 

para 30 min de agitagao, sendo o seu valor de 30,37%. A amostra C apresentou 

comportamento diferenciado, uma vez que foi observada uma redugao na 

quantidade de finos (particulas nanometricas) com o tempo, provavelmente, houve a 

formagao de aglomerados. 

A Tabela 3 apresenta a relagao do tempo de agitagao e fragao <0,2pm obtida 

apos processo de centrifugagao das amostras A, B e C com teor de defloculante 

0,5%, velocidade de centrifugagao de 1500rpm. 

Observou-se que o aumento do teor de defloculante nao proporcionou urn 

aumento significativo na quantidade de particulas de diametros menores da amostra 

A, provavelmente nao influenciou sobre a estabilidade da suspensao. Para a 

amostra B a concentragao de particulas finas aumentou e para a amostra C a 

tendencia foi reduzir a percentagem de finos, ou seja, houve a formagao de 

aglomerados. Provavelmente, a amostra C por ser industrializada tern uma maior 

quantidade de finos, o teor de defloculante utilizado foi baixo e nao envolveu todas 

as particulas, e estas por sua vez tende a se aglomerar. Dando enfase ao tempo, 

para a amostra A, foi observado maior concentragao de finos para o tempo de 20 

min, enquanto para amostra B foi de 30 min. 

Tabela 3 - Relagao percentual de particulas <0,2um das amostras A, B e C com teor de defloculante 

0 5 % 

Amostra 
Tempo de Agitagao 

(min) 
Tempo de Centrifugagao (min) 

Percentual de 
Particulas <0,2pm 

10 6 52,43 

A zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
20 6 86,71 

A 
30 6 86,65 

40 6 61,15 

10 6 18,63 

B 
20 6 29,56 

B 
30 6 36,76 

40 6 36,57 

10 4 8,07 

C 
20 4 4,45 

C 
30 4 0,73 

40 4 0,99 
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Figura 7 - Grafico da analise granulometrica da amostra A com 0,4% de defloculante, 10 a 40 min de 
agitagao e 6 min de centrifugagao 

A partir da analise granulometrica observou-se que, o diametro medio das 

particulas para 10 min de agitagao foi de 0,20pm e esta apresentou 62 ,71% da 

massa acumulada para particulas com diametro inferior a 0,20pm, enquanto que 

para 20 min o diametro medio ficou em 0,22pm e a massa acumulada abaixo de 

0,20pm foi de 56,64%. Com o aumento do tempo de agitagao para 30 min. 

observou-se que o diametro medio das particulas foi de 0,19pm e 65,45% da massa 

acumulada abaixo de 0,20pm. Para o tempo de agitagao de 40 min. constatou-se 

que o diametro medio das particulas foi de 0,14pm e que 86,54% da massa 

acumulada possui diametro inferior a 0,20pm. De uma forma geral, pode-se observar 

urn acrescimo da fragao acumulada das particulas com diametro abaixo de 0,20pm 

sendo esse urn indicativo que o tempo de agitagao esta favorecendo o processo de 

delaminagao da argila. Observa-se que as curvas dos histogramas para os tempos 

de 10 a 40 min tiveram comportamento monomodal. 

A Figura 8 apresenta a analise granulometrica da amostra B com 0,4% de 

defloculante, 10 a 40 min de agitagao e 6 min de centrifugagao. 
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Diametro k m ) Diametro ( M m) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 8 - Grafico da analise granulometrica da amostra B com 0,4% de defloculante, 10 a 40 min de 
agitagao e 6 min de centrifugagao 

Atraves da analise granulometrica observou-se que o diametro medio das 

particulas foi de 0,60pm. Constatou-se que 29,47% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. Para 20 min. de agitagao observou-se que o diametro 

medio das particulas foi de 1,10pm. Constatou-se que 20,36% da massa acumulada 

tern diametro inferior a 0,20pm. Em 30 min de agitagao constatou-se que o diametro 

medio das particulas foi de 0,52pm. e que 30,37% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. Para o tempo de 40 min de agitagao o diametro medio 

das particulas foi de 0,56pm e 7,68% da massa acumulada tern diametro inferior a 

0,20pm. Observa-se que com o aumento da quantidade de defloculante as 

particulas tiveram tendencia de flocular, visto que a quantidade de particulas abaixo 

de 0,20pm diminuiu. A curva do histograma para o tempo de 10 min teve 

comportamento bimodal, enquanto que para os tempos de 20, 30 e 40 min foi 

monomodal. 

A Figura 9 apresenta a analise granulometrica da amostra C com 0,4% de 

defloculante, 10 a 40 min de agitagao e 4 min de centrifugagao. 

o"! ' i iczyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 100 o.i 1 10 100 

Diametro dim) Diametro dim) 
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Diametro dim) Diametro dim) 

Figura 9 - Grafico da analise granulometrica da amostra C com 0,4% de defloculante, 10 a 40 min de 
agitagao e 4 min de centrifugagao 

Atraves da analise granulometrica para 10 min de agitagao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 0,38pm. Constatou-se que 46,34% da massa 

acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. Para 20 min de agitagao observou-se 

que o diametro medio das particulas foi de 0,49pm. Constatou-se que 3,27% da 

massa acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. Em 30 min de agitagao observou-

se que o diametro medio das particulas foi de 2,57pm e que 1,73% da massa 

acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. No tempo de 40 min de agitagao 

observou-se que o diametro medio das particulas foi de 0,60pm. Constatou-se que 

0,00% da massa acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. Dessa forma, fica 

evidente que o aumento da quantidade de defloculante a amostra proporcionou a 

aglomeragao das particulas. A curva do histograma para o tempo de 10 min teve 

comportamento bimodal e para os tempos de 20, 30 e 40 min tiveram 

comportamento monomodal. 

A Figura 10 apresenta a analise granulometrica da amostra A com 0,5% de 

defloculante, 10 a 40 min de agitagao e 6 min de centrifugagao. 

Diametro (urn) Diametro Oim) 
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Figura 10 - Grafico da analise granulometrica da amostra A com 0,5 % de defloculante, 10 a 40 min 
de agitagao e 6 min de centrifugagao 

Atraves da analise granulometrica da amostra 10 min de agitagao observou-

se que o diametro medio das particulas foi de 0,24pm e que 52,43% da massa 

acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. Para 20 min de agitagao observou-se 

que o diametro medio das particulas foi de 0,14pm e que 86 ,71% da massa 

acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. No tempo de agitagao de 30 min 

observou-se que o diametro medio das particulas foi de 0,14pm e 86,65% da massa 

acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. Para o tempo de 40 min de agitagao 

observou-se que o diametro medio das particulas foi de 0,21pm e que 61,15% da 

massa acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. No contexto geral, pode-se 

observar que com o aumento da quantidade de defloculante conseguiu-se uma 

maior quantidade de particulas com diametro menor que 0,20pm, ou seja, houve a 

delaminagao da argila. As curvas dos histogramas para os tempos de 10 a 40 

minutos tiveram comportamento monomodal. 

A Figura 11 apresenta a analise granulometrica da amostra B com 0,5% de 

defloculante, 10 a 40 min de agitagao e 6 min de centrifugagao. 

DiametrozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 0>m) Diametro (pin) 
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Diametro (,im) Diametro ( M m) zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Figura 11 - Grafico da analise granulometrica da amostra B com 0,5% de defloculante, 10 a 40 min 
de agitacao e 6 min de centrifugagao 

Atraves da analise granulometrica observou-se que para 10 min de agitagao o 

diametro medio das particulas foi de 1,07pm e que 18,63% da massa acumulada 

tern diametro inferior a 0,20pm. Para 20 min de agitagao observou-se que o diametro 

medio das particulas foi de 0,53pm e 29,56% da massa acumulada tern diametro 

inferior a 0,20pm. Em 30 min de agitagao constatou-se que o diametro medio das 

particulas foi de 0,52pm e 36,76% da massa acumulada tern diametro inferior a 

0,20pm. Para 40 min de agitagao observou-se que o diametro medio das particulas 

foi de 0,48pm e 36,57% da massa acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. De 

forma geral, observou-se que com o aumento de defloculante houve um aumento da 

quantidade de massa acumulada com diametro inferior a 0,20pm, o que favoreceu o 

processo de delaminagao da argila. As curvas de histogramas para os tempos de 

10, 20 e 30 min tiveram comportamento monomodal, enquanto que para o tempo de 

40 min a curva teve comportamento bimodal. 

A Figura 12 apresenta a analise granulometrica da amostra C com 0,5% de 

defloculante, 10 a 40 min de agitagao e 4 min de centrifugagao. 

DiametrozyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 0>m) Diametro dim) 
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Figura 12 - Grafico da analise granulometrica da amostra C com 0,5% de defloculante, 10 a 40 min 
de agitacao e 4 min de centrifugagao 

Atraves da analise granulometrica para o tempo de 10 min de agitagao 

observou-se que o diametro medio das particulas foi de 0,54pm e que 8,07% da 

massa acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. No tempo de 20 min de agitagao 

observou-se que o diametro medio das particulas foi de 0,47pm e que 4,45% da 

massa acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. No tempo de 30 min de agitagao 

observou-se que o diametro medio das particulas foi de 0,63pm e 0,73% da massa 

acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. Para o tempo de 40 min de agitagao 

observou-se que o diametro medio das particulas foi de 0,57pm e que 0,99% da 

massa acumulada tern diametro inferior a 0,20pm. De forma geral, observa-se que 

aumento da quantidade de defloculante funcionou como meio floculante para as 

particulas, visto que o percentual da massa acumulada diminuiu consideravelmente. 

As curvas de histogramas tiveram comportamentos semelhantes para todos os 

tempos analisados, sendo essas monomodais. 

A Figura 13 apresenta a analise granulometrica da amostra A com 0,6% de 

defloculante, 10 a 40 min de agitagao e 6 min de centrifugagao. 
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Figura 13 - Grafico da analise granulometrica da amostra A com 0,6 % de defloculante, 10 a 40 min 
de agitagao e 6 min de centrifugagao 

Atraves da analise granulometrica para 10 min de agitagao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 0,24pm e que 50,66% da massa acumulada 

tern diametro inferior a 0,20pm. No tempo de 20 min de agitagao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 0,21pm e que 61,17% da massa acumulada 

tern diametro inferior a 0,20pm. Para 30 min de agitagao observou-se que o diametro 

medio das particulas foi de 0,20pm e que 63,37% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. No tempo de 40 min de agitagao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 0,14pm e 86,62% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. De modo geral, observou-se que com o acrescimo do 

defloculante houve urn aumento da quantidade de fragao de particulas 

manometricas, resultantes do processo de delaminagao da argila. As curvas de 

histogramas para os tempos de 10 a 40 min tiveram comportamento monomodal. 

A Figura 14 apresenta a analise granulometrica da amostra B com 0,6% de 

defloculante, 10 min de agitagao e 6 min de centrifugagao. 
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Figura 14 - Grafico da analise granulometrica da amostra B com 0,6% de defloculante, 10 a 40 min 

de agitacao e 6 min de centrifugagao 

Atraves da analise granulometrica para 10 min de agitacao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 0,81pm e 23,47% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. No tempo de 20 min de agitacao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 0,42pm e 41,73% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. Para 30 min de agitacao observou-se que o diametro 

medio das particulas foi de 0,40pm e 47,73% da massa acumulada tern diametro 

inferior a 0,20pm. Para o tempo de 40 min de agitacao observou-se que o diametro 

medio das particulas foi de 0,56pm e 27,44% da massa acumulada tern diametro 

inferior a 0,20pm. De maneira geral, o aumento da quantidade de defloculante 

aumentou a quantidade de particulas menores que 0,20pm, favorecendo a 

delaminacao da argila. As curvas de histogramas para os tempos de 10, 20 e 40 min 

tiveram comportamento monomodal, enquanto que para 30 min a curva de 

histograma teve comportamento bimodal. 

A Figura 15 apresenta a analise granulometrica da amostra C com 0,6% de 

defloculante, 10 a 40 min de agitacao e 4 min de centrifugagao. 
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Figura 15 - Grafico da analise granulometrica da amostra C com 0,6% de defloculante, 10 a 40 min 
de agitacao e 4 min de centrifugacao 

Atraves da analise granulometrica para 10 min de agitacao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 0,52pm e 2,19% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. Para o tempo de 20 min de agitagao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 1,43pm e 7,21% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. Para o tempo de 30 min de agitagao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 1,24pm e 10,77% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. No tempo de 40 min de agitagao observou-se que o 

diametro medio das particulas foi de 2,88pm e 5,97% da massa acumulada tern 

diametro inferior a 0,20pm. De modo geral, observou-se que o defloculante atou nas 

particulas de forma a aglomerar as particulas, o que nao favoreceu o processo de 

delaminagao da argila. As curvas de histogramas para os tempos de 10 e 20 min 

tiveram comportamento monomodal, enquanto que as curvas de histogramas para 

os tempos de 30 e 40 min tiveram comportamento bimodal. 

A Figura 16 apresenta o grafico da relagao do teor de defloculante, tempo de 

agitagao e fragao <0,2pm obtida da amostra A. 
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Figura 16 - Grafico da relacao do percentual de defloculante e fracao <0,2um obtido na amostra A 

Observa-se que para o tempo de 10 min a tendencia e a fracao abaixo de 

0,2pm diminuir com o aumento do teor de defloculante. Para os tempos de 20 e 30 

min observou-se urn aumento ate o teor de 0,5% de defloculante, sendo alcancado 

86,71 e 86,65% de fracao <0,2pm, respectivamente. Este comportamento pode 

estar relacionado as forcas de ligacao, sendo necessario um tempo maior para 

quebrar os aglomerados e favorecer a obtengao de uma quantidade maior de finos. 

Ao se adicionar mais defloculante a quantidade de finos fica bem proxima da inicial, 

provavelmente, este ja comeca a atuar como um floculante. Portanto, para a 

amostra A, a quantidade adequada de defloculante e 0,5% e o tempo de agitagao de 

20 min. 

A Figura 17 apresenta o grafico da relagao do teor de defloculante, tempo de 

agitagao e fragao <0,2pm obtida da amostra B. 

Observa-se que os melhores resultados foram obtidos com o percentual de 

0,6% de defloculante, para 20 e 30 min de agitagao, sendo, respectivamente, 41,73 

e 47,73% de fragao <0,2pm. Pode-se observar que com o aumento de 10 min no 

tempo de agitagao houve uma melhoria no processo de delaminagao, aumento na 

fragao de finos, o que pode estar relacionado com as forgas de ligagao. 

Comparando-se estes percentuais com a amostra A, verifica-se que a amostra B 

apresentou um percentual de finos bem inferior, apesar de se adicionar mais 

defloculante. Este comportamento pode estar associado a concentragao de ions 
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sodio na superficie da argila, que pode estar influenciando no desenvolvimento da 

estrutura de castelo de cartas, formando aglomerados. 

—i ' 1 ' 1 • 1 • r— zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA
0,40 0,45 0,50 0,55 0,60 

Def loculante ( % ) 

Figura 17 - Grafico da relacao do percentual de defloculante e fragao <0,2um obtido na amostra B 

A Figura 18 apresenta o grafico da relagao do teor de defloculante, tempo de 

agitagao e fragao <0,2pm obtida da amostra C. Observou-se que o melhor resultado 

foi obtido para o percentual de 0,4% de defloculante e 10 min de agitagao, obtendo-

se 46,34% de particulas com diametro abaixo de 0,2pm. Com o aumento do teor de 

defloculante nota-se uma redugao bastante significativa da fragao acumulada 

(particulas com diametro abaixo de 0,2pm), indicativo de que houve a formagao de 

aglomerados. Para os tempos de 20, 30 e 40 min a fragao acumulada foi baixa para 

todos os teores de defoculante, sendo esta uma argila industrializada, com maior 

teor de argilomineral e de particulas fmas, provavelmente, com o aumento do tempo 

as particulas tambem formam aglomerados. 
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Figura 18 - Grafico da relacao do percentual de defloculante e fracao <0,2um obtido na amostra C 

5.2 Caracterizacao Fisica e Mineralogica das Amostras apos Delaminacao. 

A Tabela 5 apresenta a composigao quimica das amostras A, B e C 

submetidas a delaminagao. A amostra A com 0,5% de defloculante e submetida a 20 

min de agitagao; A amostra B com 0,6% de defloculante e submetida a 30 min de 

agitagao e a amostra C com 0,4% de defloculante e submetida a 10 min de agitagao. 

Tabela 5 - Composicao quimica das amostras delaminadas 

Amostras PF Si0 2 zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBAAI2O3 Fe203 
MgO Na 20 K 20 CaO Ti0 2 

Outros 

Oxidos 

A1 12,60 49,25 29,50 4,42 2.09 0,00 0,31 0,46 0,82 0,50 

B1 13,76 50,89 26,24 4,07 2,94 0,00 0,40 0,61 0,88 0,15 

C1 8,48 57,78 22,85 4,69 2,21 2,73 0,00 0,51 0,00 0,72 

PF - Perda ao fOgo determinada com a queima a 1000°C, apos secagem a 110°C 

Analisando a Tabela 5 observa-se que a relagao alumina/silica para a 

amostra A1 e de 0,59 e para B1 e de 0,51, enquanto que esta relagao para a 

amostra C1 e menor, esta em torno de 0,39. Comparando estes resultados com os 

apresentados na Tabela 1, observar-se um pequeno aumento na relagao 

alumina/silica, que pode favorecer no processo de cristalizagao da mulita. 
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A Figura 19 apresenta os difratogramas de raios X das amostras apos o 

processo de delaminagao. 
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Amostra (B1) A c 
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Figura 19 - DRX das amostras delaminadas 

60 

Por meio dos difratogramas da Figura 19, verifica-se picos caracteristicos da 

esmectita com distancia interplanar basal de 15,69, 4,55 e 3,28A; picos de caulinita 

com distancia interplanar basal 7,26 , 4,24 , 2,69 e 2.53A para as amostras A1 e B1, 

respectivamente. Tambem foram detectados picos caracteristicos do quartzo com 

distancias de 3,69, 2,50, 2,00A. Os picos caracteristicos das fases contidas nas 

materias-primas foram analisados com o auxilio de fichas cristalograflcas contidas 

no arquivo do difratometro, para a esmectita, caulinita e quartzo, JCPDS: 10-0357, 

14-0081 e 46-1045, respectivamente. Para a amostra C1 os picos de esmectita 

tiveram distancias interplanares basais 12,19 , 4,47 e 3,13A; para o quartzo distancia 

basal de 4,01A. 

Analisando os valores das distancias interplanares basais das fases 

encontradas nas amostras identificadas nos difratogramas da amostra que foi 

beneficiada e as amostras que sofreram processo de delaminagao, nota-se que 

estas distancias pouco diferiram, o que, provavelmente, ocorreu foi a separagao das 

particulas mais grosseiras, por exemplo, as de quartzo, pois quando o processo de 

delaminagao ocorre de forma efetiva as distancias interplanares basais aumentam. 
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5.3 Caracterizacao Mineralogica e Morfologica das Amostras Beneficiadas e 

Queimadas 

A Figura 20 apresenta os difratogramas da evolucao mineralogica da amostra 

A, apos tratamento termico de 800 a 1250°C, com taxa de aquecimento de 30°C/min 

e patamar de queima de 10 min. 
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Figura 20 - DRX da amostra A apos tratamento termico (taxa 30°C/min e patamar 10 min) 

Para a temperatura de 800°C as fases presentes foram esmectita (JCPDS: 

10-0357), feldspato (JCPDS: 89-8575) e quartzo (JCPDS: 46-1045). A 900°C nao 

foram observados picos caracteristicos da esmectita, o que corrobora com os 

resultados de outros pesquisadores, como Mcconville e Lee (2005), no entanto, 

aparece uma banda na faixa de 26 entre 15 a 25°, indicando a presenca de material 

amorfo. Para as argilas esmectitas entre as temperaturas de 800 e 900°C um liquido 

rico em silica e formado, proveniente da silica da camada tetraedrica da estrutura 

original e dos alcalis (MCCONVILLE e LEE, 2005). Para 900°C surge a fase 

espinelio (JCPDS: 21-1152). Nas esmectitas pode haver substituigao do A l 3 + por 

Fe 2 + e Mg 2 + na camada octaedrica. Durante o aquecimento ocorre a desidroxilacao, 

e prosseguindo com o tratamento termico observa-se a destruicao da estrutura da 
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argila e surgimento de cristais da fase espinelio (MCCONVILLE e LEE et. al., 2005). 

Para 1000°C o principal fenomeno observado foi a intensificagao dos picos de 

espinelio. Em 1100°C comecaram a surgir os picos de mulita (JCPDS: 79-1276) e de 

cristobalita (JCPDS: 89-3435). Segundo a literatura, nesta faixa de temperatura a 

mulita derivada de argilominerais apresenta composicao mais rica em alumina, com 

composicao proxima de 2AI 2 0 3 .S i0 2 (mulita 2:1) sendo denominada mulita primaria 

(LEE e IQBAL, 2001; MAGLIANO e PANDOLFELLI, 2010). Com o aumento da 

temperatura para 1200 e 1250°C foram observados picos de mulita e de cristobalita, 

no entanto, estes apresentaram maior intensidade. 

A Tabela 6 apresenta os percentuais de fases da amostra A obtidos pelos 

difratogramas de raios X da Figura 20 apos tratamento termico. 

Analisando a Tabela 6 observa-se que para a temperatura de 1100°C as 

fases majoritarias foram mulita e cristobalita, com percentuais de 29,84 e 22,29%, 

respectivamente. Outras fases como o espinelio (4,76%) e quartzo (6,97%) estavam 

presentes em menor proporgao. Com o aumento da temperatura para 1200°C 

observa-se um aumento no percentual das fases cristalinas, sendo a mulita 

(52,29%) a fase que aparece em maior quantidade. 

Tabela 6 - Percentuais de fases da amostra A apos tratamento termico 

Amostras 
% 

Amostras 
Quartzo Espinelio Cristobalita Mulita Cristalinidade 

A(1100°C) 6,97 4,76 22,29 29,84 63,86 

A(1200°C) 6,92 3,06 19,32 52,29 81,59 

A(1250°C) 6,86 4,16 1,14 67,59 79,75 

Para a temperatura de 1250°C observou-se baixo percentual de cristobalita e 

elevada quantidade de mulita, sendo o valor maximo de 67,59%. Isto pode esta 

relacionado com a importancia da fase liquida no processo de cristalizagao da 

mulita. 

Com relagao a cristalinidade pode-se verificar um aumento quando a 

temperatura passou de 1100 para 1200°C, nesta faixa ocorre a difusao de ions de Al 

na fase liquida rica em Si, favorecendo a formagao e aumento dos cristais de mulita. 

Para a temperatura de 1250°C a cristalinidade foi reduzida, fato este relacionado ao 

surgimento de fase vitrea. 
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A Figura 21 apresenta os difratogramas de raios X da evolugao mineralogica 

da amostra B, apos tratamento termico de 800 a 1250°C, com taxa de aquecimento 

de 30°C/min e patamar de queima de 10 min. Observa-se que a 800°C as fases 

presentes sao: esmectita (JCPDS: 10-0357) e quartzo (JCPDS: 46-1045). A 

presenca dos picos de esmectita e um indicativo de que esta e dioctaedrica, pois 

segundo a literatura (Bayram et. al., 2010) a estrutura da esmectita trioctaedrica e 

destruida quando ocorre a perda de hidroxilas. 
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Figura 21 - DRX da amostra B apos tratamento termico (taxa 30°C/min e patamar 10 min) 

Com o aumento da temperatura para 900°C nao observar-se picos 

caracteristicos da fase esmectitica, caracterizando que para esta temperatura houve 

a destruicao da estrutura desta fase. Para 900°C tambem e possivel observar a 

presenga de espinelio (JCPDS: 21-1152), assim como, de uma banda em 20 

variando de 15 a 25°, caracterizando a presenga da fase amorfa rica em silica. 

Segundo Mcconville e Lee (2005), depois que a estrutura da argila e 

destruida, a fase liquida rica em silica separa-se da camada octaedrica rica em 

alumina, a qual, entao, se rearranja formando a fase espinelio. Para a temperatura 

de 1000°C surge uma nova fase, a silimanita (JCPDS: 38-0471) que surgiu 

provavelmente, devido a grande quantidade de silica que reagiu durante o 

tratamento termico. Em 1100°C comegaram a surgir os primeiros picos de mulita 
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(JCPDS: 79-1276) e picos de cristobalita (JCPDS: 89-3435). A 1200°C os picos de 

mulita se intensificaram. A 1250°C ocorre o surgimento da fase cordierita (JCPDS: 

89-1487), alem da presenca da mulita e cristobalita. 

A Tabela 7 apresenta os percentuais de fases da amostra B obtidos pelos 

difratogramas de raios X da Figura 21 apos tratamento termico. 

Fazendo uma analise da Tabela 7 observa-se, tambem, que para 1100 e 

1200°C a mulita e a cristobalita foram as fases majoritarias, no entanto, para a 

temperatura de 1250°C, de acordo com o resultado ja observado no difratograma, 

surge a fase cordierita, apresentado um percentual de 5,65%, cuja cristalinidade 

para esta mesma temperatura apresenta-se semelhante a da amostra A. 

Tabela 7 - Percentuais de fases da amostra B apos tratamento termico 

Amostras 
% 

Quartzo Espinelio Cristobalita Cordierita Mulita Cristalinidade 

B (1100°C) 5,58 9,43 22,73 0,0 35,65 73,39 

B (1200°C) 6,47 0,0 22,20 0,0 55,26 83,93 

B(1250°C) 3,55 2,86 21,96 5,65 45,20 79,22 

A Figura 22 apresenta os difratogramas de raios X da evolugao mineralogica 

da amostra C, apos tratamento termico de 800 a 1250°C, com taxa de aquecimento 

de 30°C/min e patamar de queima de 10 min. Observa-se que na temperatura de 

800°C as fases presentes sao: esmectita (JCPDS: 10-0357) e quartzo (JCPDS: 46-

1045). Aumentando-se a temperatura para 900°C pode-se observar o surgimento de 

uma banda em 29 variando de 15 a 30°, relacionada a fase amorfa, a qual foi 

formada a partir da silica proveniente da destruigao da estrutura da esmectita e dos 

alcalis presentes. 

O surgimento de picos caracteristicos da fase tipo espinelio (JCPDS: 21-

1152) foram observados a partir de 900°C. Para 1000°C surgem os picos de 

cristobalita (JCPDS: 89-3435) e a 1100°C surgem os picos de mulita (JCPDS: 79-

1276), que se intensificam com o aumento da temperatura para 1200 e 1250°C. 

Observa-se ainda que para a temperatura de 1200 e 1250°C surge novamente uma 

banda entre 15 e 25°, podendo esta relacionada a fusao da fase espinelio. 
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Figura 22 - DRX da amostra C apos tratamento termico (taxa 30 °C/min e patamar 10 min) 

A Tabela 8 apresenta os percentuais de fases da amostra C obtidos pelos 

difratogramas de raios X da Figura 22 apos tratamento termico. 

Analisando a Tabela 8 observa-se que a amostra C para 1100°C teve como 

fases majoritarias a cristobalita e a mulita. Com o aumento da temperatura para 

1200 e 1250°C a cristalinidade diminui, consideravelmente, o que esta relacionado 

com o aumento da fase amorfa, caracterizada pela banda observada nos 

difratogramas da Figura 22. Comparando a quantidade de mulita da amostra C com 

as outras amostras, A e B, observou-se um menor percentual de mulita, o que ja era 

esperado, em funcao da menor relagao Al/Si. 

Tabela 8 - Percentuais de fases da amostra C apos tratamento termico 

Amostras 
% 

Amostras 
Quartzo Espinelio Cristobalita Mulita Cristalinidade 

C(1100°C) 2,52 7,87 8,05 40,30 58,74 

C(1200°C) 2,08 0,0 0,66 39,89 42,63 

C (1250°C) 1,61 0,0 0,68 36,88 39,17 
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A Figura 23 apresenta o difratograma da evolugao mineralogica da amostra A, 

apos tratamento termico de 800 a 1200°C, com taxa de aquecimento de 30°C/min e 

patamar de queima de 60 min. 
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Figura 23 - DRX da amostra A apos tratamento termico (taxa 30 °C/min e patamar 60 min) 

Para a temperatura de 800°C as fases presentes foram esmectita (JCPDS: 

10-0357), feldspato (JCPDS: 89-8575) e quartzo (JCPDS: 46-1045). A 900°C nao 

foram observados picos caracteristicos da esmectita, no entanto, aparece uma 

banda na faixa de 26 entre 15 a 25°, indicando a presenga de material amorfo. 

Dessa forma, surge para essa temperatura a fase espinelio (JCPDS: 21-1152). Para 

1000°C o principal fenomeno observado foi a intensificagao dos picos de espinelio. 

Em 1100°C comegam a surgir os picos de mulita (JCPDS: 79-1276) e de cristobalita 

(JCPDS: 89-3435). Com o aumento da temperatura para 1200 foram observados 

picos de mulita e de cristobalita, no entanto, estes apresentaram maior intensidade. 

A Figura 24 apresenta os difratogramas da evolugao mineralogica da amostra 

B, apos tratamento termico de 800 a 1200°C, com taxa de aquecimento de 30°C/min 

e patamar de queima de 60 min. 
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Figura 24 - DRX da amostra B apos tratamento termico (taxa 30 °C/min e patamar 60 min) 

Observa-se que a 800°C as fases presentes sao: esmectita (JCPDS: 10-

0357) e quartzo (JCPDS: 46-1045). Com o aumento da temperatura para 900°C nao 

observar-se picos caracteristicos da fase esmectitica, caracterizando que para esta 

temperatura houve a destruicao da estrutura desta fase. Para 900°C tambem e 

possivel observar a presenga de espinelio (JCPDS: 21-1152), assim como, de uma 

banda em 29 variando de 15 a 25°, caracterizando a presenga da fase amorfa rica 

em silica. Para a temperatura de 1000°C surge uma nova fase, a silimanita (JCPDS: 

38-0471) que surgiu, provavelmente, devido a grande quantidade de silica que 

reagiu durante o tratamento termico. Em 1100°C comegam a surgir os primeiros 

picos de mulita (JCPDS: 79-1276) e picos de cristobalita (JCPDS: 89-3435). A 

1200°C os picos de mulita se intensificam e ocorre o surgimento da fase da 

cordierita (JCPDS: 89-1487). 

A Figura 25 apresenta os difratogramas da evolugao mineralogica da amostra 

C, apos tratamento termico de 800 a 1200°C, com taxa de aquecimento de 30°C/min 

e patamar de queima de 60 min. 

Observa-se que na temperatura de 800°C as fases presentes sao esmectita 

(JCPDS: 10-0357) e quartzo (JCPDS: 46-1045). Aumentando a temperatura para 

900°C pode-se observar o surgimento de uma banda em 29 variando de 15 a 30°, 

relacionada com a fase amorfa, a qual foi formada a partir da silica proveniente da 

destruigao da estrutura da esmectita e dos alcalis presentes. O surgimento de picos 

caracteristicos da fase tipo espinelio (JCPDS: 21-1152) foram observados a partir de 
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900°C. Para 1000°C surgem os picos de cristobalita (JCPDS: 89-3435) e a 1100°C 

surgem os picos de mulita (JCPDS: 79-1276), que se intensificam com o aumento da 

temperatura para 1200°C. Observa-se ainda que para a temperatura de 1200°C 

surge novamente uma banda entre 15 e 25°, podendo esta relacionada a fusao da 

fase espinelio. 

E - Esmectita 

Q - Quartzo 

S - Espinelio 

Cr - Cristobalita 

M - Mulita 
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Figura 25 - DRX da amostra C apos tratamento termico (taxa 30 °C7min e patamar 60 min) 

A Figura 26 apresenta os difratogramas da evolugao mineralogica da amostra 

A, apos tratamento termico de 800 a 1250°C, com taxa de aquecimento de 5°C/min 

e patamar de queima de 60 min. Observa-se que a 800°C a fase presente e o 

quartzo (JCPDS: 46-1045). 

Com o aumento da temperatura para 900°C constatou-se que houve uma 

maior formagao de fase vitrea proveniente da grande quantidade de silica, isto e 

evidente no aparecimento de uma banda em 28 entre 15 e 25° no difratograma. 

Alem disto, nota-se tambem o surgimento da fase espinelio (JCPDS: 21-1152). Em 

1000°C surgem os primeiros picos de mulita (JCPDS: 79-1276) e o pico de 

cristobalita (JCPDS: 89-3435) proveniente da transformagao do quartzo. Para as 

temperaturas de 1100, 1200 e 1250°C o que se observou foi uma intensificagao dos 

picos de mulita, como tambem um aumento de sua cristalinidade, alem da presenga 

das fases de cristobalita e quartzo. 
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Figura 26 - DRX da amostra A apos tratamento termico (taxa 5 °C/min e patamar 60 min) 

A Figura 27 apresenta os difratogramas da evolugao mineralogica da amostra 

B, apos tratamento termico de 800 a 1250°C, com taxa de aquecimento de 5°C/min 

e patamar de queima de 60 min. Constata-se que a 800°C a fase presente foi o 

quartzo (JCPDS: 46-1045). Aumentando o aquecimento para 900°C ha formagao de 

fase vitrea rica em silica e o surgimento de uma nova fase cristalina, a silimanita 

(JCPDS: 38-0471), alem da presenga da fase espinelio (JCPDS: 21-1152). A 1000°C 

surge o primeiro pico de cristobalita (JCPDS: 89-3435), proveniente da 

transformagao do quartzo, e os primeiros picos de mulita (JCPDS: 79-1276). 

A 1100°C a silimanita desaparece e origina picos de mulita. Em 1200°C surge 

a fase cordierita (JCPDS: 89-1487), caracteristica deste tipo de material. Com o 

aumento da temperatura para 1250°C observou-se que os picos de mulita e 

cristobalita tornaram-se mais intensos e houve um aumento de cristalinidade destas 

fases. 
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Figura 27 - DRX da amostra B apos tratamento termico (taxa 5°C/min e patamar 60 min) 

A Figura 28 apresenta os difratogramas da evolugao mineralogica da amostra 

C, apos tratamento termico de 800 a 1250°C, com taxa de aquecimento de 5°C/min 

e patamar de queima de 60 min. Observa-se que a 800°C as fases presentes na 

amostra sao cristobalita (JCPDS: 89-3435) e quartzo (JCPDS: 46-1045), ha uma 

grande quantidade de fase vitrea rica em silica, presente no material bastante 

perceptivel no difratograma em 29 entre 15 e 35°. A 900°C percebe-se que toda a 

fase vitrea foi decomposta e se rearranjou favorecendo a intensificagao das fases 

cristalinas, cristobalita e quartzo. A 1000°C surgem os primeiros picos de mulita 

(JCPDS: 79-1276). Com o aumento da temperatura para 1100°C observa-se uma 

intensificagao dos picos de mulita e da cristobalita. Para 1200°C observa-se que ha 

uma formagao de uma fase vitrea rica em silica proveniente da decomposigao da 

cristobalita e uma intensificagao dos picos de mulita. Para 1250°C ainda existe fase 

vitrea na amostra, picos de quartzo e mulita. 
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Figura 28 - DRX da amostra C apos tratamento termico (taxa 5°C7min e patamar 60 min) 

A Figura 29 apresenta os difratogramas da evolugao mineralogica das 

amostras A, B e C, apos tratamento termico a 1200°C, com taxa de aquecimento de 

5°C/min e patamar de queima de 60 min. 
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Figura 29 - DRX das amostras A, B e C a 1200 °C, taxa 5 °C/min e patamar 60 min 
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Comparando-se os difratogramas observa-se que as fases presentes na 

amostra A sao: mulita (JCPDS: 79-1276), cristobalita (JCPDS: 89-3435) e quartzo 

(JCPDS: 46-1045), ja para a amostra B observa-se que surge uma fase 

caracteristica desta amostra, a cordierita (JCPDS: 89-1487). Para a amostra C 

observa-se que houve uma grande formacao de fase vitrea perceptivel atraves da 

banda em 29 entre 15 e 30°. Esta fase vitrea e decorrente da composicao quimica 

da amostra C ser rica em oxidos alcalinos. 

A Figura 30 apresenta as micrografias e o EDS da amostra A apos tratamento 

termico a 1200 e 1250°C, 30°C/min e patamar de 60 e 10 min, respectivamente. 
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Figura 30 - Micrografias (a) e (b) e EDS(c) da amostra A apos tratamento termico a 1200 e 

1250°C, 30°C/min e patamar de 60 e 10 min 

Pode-se observar por meio das micrografias a presenga de cristais de mulita 

apresentando caracteristicas acicular e formato de agulhas. Alem disso, e 

perceptivel a presenga da fase vitrea e de algumas particulas dispersas, que 

provavelmente sao de quartzo. 

A Figura 30(c) apresenta uma analise da composigao da regiao referente a 

micrografia da Figura 30b. De acordo com os resultados, alem do Si e Al, o Fe 

tambem esta presente nas agulhas de mulita. Alguns pesquisadores (JOHNSON e 

PASK, 1982) ja observaram que o ferro tende a formar solugao solida com a mulita, 

a solubilidade pode ser de ate 12% em peso. 

A Figura 31 apresenta as micrografias e o EDS da amostra B apos tratamento 

termico a 1200 e 1250°C, 30°C/min e patamar de 60 e 10 min, respectivamente. 

Pode-se observar a presenga de cristais de mulita apresentando 

caracteristicas acicular e formato de agulhas, o que ja era esperado, pois esta e uma 

caracteristica da mulita obtida a partir de argilominerais. Alem disso, e perceptivel a 

presenga de fase vitrea. 

A Figura 31(c) apresenta uma analise composicional da regiao Figura 31(b) 

analisada, pode observar a presenga do Al, Si, Fe e de outros elementos, como o 

Na, K e Ca, estes ultimos provavelmente estao presentes na matriz vitrea. 
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(c) 

Figura 31 - Micrografias (a) e (b) e EDS(c) da amostra B apos tratamento termico a 1200 e 

1250°C, 30°C/min e patamar de 60 e 10 min 

A Figura 32 apresenta as micrografias e o EDS da amostra C apos tratamento 

termico a 1100°C, 30°C/min e patamar de 60 e 10 min, respectivamente. 



Figura 32 - Micrografias (a) e (b) e EDS(c) da amostra C apos tratamento termico a 1100°C, 

30°C/min e patamar de 60 e 10 min 
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Pode-se observar a presenga de cristais de mulita apresentando 

caracteristicas acicular e formato de agulhas ainda crescendo devido a temperatura 

de queima nao ter sido suficiente para que estes cristais se desenvolvessem 

completamente, cujo tamanho medio dos mesmos e de 2,81pm. 

A Figura 32(c) apresenta uma analise composicional da area (Figura 32(b)) 

cuja tecnica possibilitou identificar os cations Al, Si, Fe e outros elementos que 

constituem a fase vitrea. 

5.4. Caracterizacao Fisica e Mecanica 

A Tabela 9 apresenta o percentual de absorcao de agua dos corpos de prova 

das amostras A, B e C. 

TabelazyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA 9 - Absorcao de agua das amostras A, B e C 

Absorcao de Agua (%) 

Temperatura (°C) 

Taxa de 

Aquecimento 

(°C/min) 

Patamar de 

Queima 
A B C 

800 5°C/min 60 min 16,31 u o 11,94 u s 6,52 w 

900 5°C/min 60 min 14,72 u " 9,69 1,03 u y 

1000 5°C/min 60 min 5,33 w 6,41 u " 0,03 v w 

1100 5°C/min 60 min 4,76 w 4,78 U U J 9,73 "" 

1200 5°C/min 60 min 4,83 m 5,60 U J ND 

1250 5°C/min 60 min 1,37 u" 2,16 U J ND 

800 30°C/min 10 min 20,94 u o 17,54 11,39 1 0 

900 30°C/min 10 min 16,05 u o 7,17 w 1,31 * ' 

1000 30°C/min 10 min 13,05 6,14 0,13 

1100 30°C/min 10 min 4,11 2,83 4,45 '•° 

1200 30°C/min 10 min 2,66 0,57 ND 

1250 30°C/min 10 min 2,55 U J 1,26 u '° ND 

800 30°C/min 60 min 19,37 16,62 U ' J 8,12 l u 

900 30°C/min 60 min 15.16 , u 7,81 U 5 0,63 U J 

1000 30°C/min 60 min 9.58 w 5,62 U J 0,50 U l 

1100 30°C/min 60 min 1,68 3,59 8,88 u < 8 

1200 30°C/min 60 min 1,03 1,75 w ND 

1250 30°C/min 60 min ND ND ND 

*ND - Nao Determinado 
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Observa-se que com o aumento da temperatura, a absorcao de agua diminui, 

fato este relacionado ao surgimento da fase liquida e preenchimento dos poros. 

Fazendo uma correlacao com os difratogramas (Figura 20) pode-se observar o 

surgimento de uma banda em 29 na faixa de 17 a 22°, caracteristica da fase vitrea, 

que se torna mais intensa com o aumento da temperatura. 

Comparando-se os dados com relagao a taxa de aquecimento e o tempo de 

permanencia na temperatura maxima pode-se verificar que o tempo teve uma 

significancia maior. O maior tempo pode ter favorecido a melhor acomodagao das 

particulas, proporcionando a formagao de uma estrutura fechada. Para a amostra C, 

submetida a tratamentos termicos a 1200 e 1250°C, nao foi possivel determinar o 

valor da absorgao. 

A Tabela 10 apresenta os valores da porosidade aparente dos corpos de 

prova das amostras A, B e C. 

Tabela 10 - Porosidade aparente das amostras A, B e C 

Porosidade Aparente (%) 

Temperatura (°C) 

Taxa de 

Aquecimento 

(°C/min) 

Patamar de 

Queima 
A B C 

800 5°C/min 60 min 29,97u'' 23,89 u s 27,39 u a 

900 5°C/min 60 min 28,16 ^ 20,70 u o 21,71 

1000 5°C/min 60 min 12,29 u-° 15,12"'" 18,53 u o 

1100 5°C/min 60 min 12,12"" 11,67 u ' u" 20,07 u o 

1200 5°C/min 60 min 11,96 U l ' 12,77 ^ ND 

1250 5°C/min 60 min 3,15 u y 4,46 u ' ' ND 

800 30°C/min 10 min 35,10 30,65 19,20 

900 30°C/min 10 min 29,89 u o 15,12 0 A 3,69 U ' J 

1000 30°C/min 10 min 25,92 U J 13,40 U J 1,42 w 

1100 30°C/min 10 min 9,88 6,72 U 4 4 , 3 8 " 

1200 30°C/min 10 min 6,66 1,39 w ND 

1250 30°C/min 10 min 6,26 u '° 6,68 1 0 ND 

800 30°C/min 60 min 32,63 U J 29,56 U D 15,95 

900 30°C/min 60 min 27,21 u ' ' 16,56 l u 2,22 l u 

1000 30°C/min 60 min 19,89 12,70 1,78 U D 

1100 30°C/min 60 min 4,14 w 8,63 w 11,02 

1200 30°C/min 60 min 1,17 w 4,13 u ' 8 ND 

1250 30°C/min 60 min ND ND ND 

*ND - Nao Determinado 
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Atraves da analise dos dados apresentados na Tabela 10 pode-se verificar 

que com o aumento da temperatura a porosidade aparente diminuiu para todas as 

amostras estudadas. A porosidade dos corpos de prova foi menor para queima 

rapida (taxa 30°C/min e patamar 60 min) sendo os menores valores 2,60%, 8,63% e 

1,78% para as amostras A, B e C, respectivamente. As amostras B e C 

apresentaram maiores teores de oxidos fundentes (Na20,zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA K2O, CaO e MgO) 

totalizando um teor de 4,49% e 5,50%, respectivamente. Sendo este fator 

fundamental para formagao de fase liquida, que favoreceu o preenchimento dos 

poros. 

A Tabela 11 apresenta os resultados da retracao linear apos queima dos 

corpos de prova das amostras A, B e C. 

Tabela 11 - Retracao linear apos queima das amostras A, B e C 

Retracao Linear apds Queima (%) 

Temperatura (°C) 

Taxa de 

Aquecimento 

(°C/min) 

Patamar de 

Queima 
A B C 

800 5°C/min 60 min 3,46 w 4,95 5,02 w 

900 5°C/min 60 min 4.66 6.58 u ' 7.20 U 4 

1000 5°C/min 60 min 10,48 u ' ' 9,48 U J 5,70 

1100 5°C/min 60 min 13,08 U A W 10,64 -7,42 w 

1200 5°C/min 60 min 12,61 8,60 u o ND 

1250 5°C/min 60 min 10,78 u o 7,70 ND 

800 30°C/min 10 min 0,86 u ' u* 0,47 U l 0,01 u " 

900 30°C/min 10 min 4,20 u w 6,47 U l 6,04 u ' ' 

1000 30°C/min 10 min 6,26 7.40 u u y 4.59 U J 

1100 30°C/min 10 min 11,95*' 10.14 w -21,68 M 

1200 30°C/min 10 min 12,77 10,25 u ' ' ND 

1250 30°C/min 10min 12,35 7.18 w ND 

800 30°C/min 60 min 1.12 u ' 1.06 U J 1.15"' 

900 30°C/min 60 min 4,48 U | U 0 6,43 u ' ' 7,04 

1000 30°C/min 60 min 7,89 U l 8,28 u'* 2,63 

1100 30°C/min 60 min 12,63 u- z 9.94 -21,89 

1200 30°C/min 60 min 13,00 u u o 9,22 U J ND 

1250 30°C/min 60 min ND ND ND 

*ND - Nao Determinado 

Pode-se observar para todas as amostras que a menor retracao linear foi para 

a temperatura de 800°C, os menores valores foram, respectivamente, 0,86%, 0,47% 
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e 0,01%. Para as amostras A e B, com o aumento da temperatura ate 1100°C 

observou-se um aumento da retracao, provavelmente, devido a melhor organizacao 

das particulas. 

Para as temperaturas de 1200 e 1250°C, taxa de aquecimento de 5°C/min 

observou-se uma certa instabilidade, isto pode estar relacionado as transformacoes 

de fases. Alguns corpos de prova apresentaram comportamento de expansao para 

amostra C (temperaturas de 1100°C, taxa de aquecimento de 5°C/min e patamar 60 

min; 1100°C, taxa 30°C/min e patamar 10 min, e 1100°C, taxa 30°C/min e patamar 

60 min). 

A Tabela 12 apresenta os resultados do ensaio de flexao em 3 pontos dos 

corpos de prova das amostras A, B e C. As amostras A e B apresentam aumento da 

resistencia mecanica com a temperatura. 

Tabela 12 - Modulo de resistencia a flexao das amostras A, B e C 

Modulo de Resistencia a Flexao (MPa) 

Temperatura (°C) 

Taxa de 

Aquecimento 

(°C/min) 

Patamar de 

Queima 
A B C 

800 5°C/min 60 mm 1,46 U f l 8,68 , D 2,30 

900 5°C/min 60 min 3,04 u ' 9 1,53 U 3 0,75 w 

1000 5°C/min 60 min 3,16 U U 4 1,54 u o 1,32 " 

1100 5°C/min 60 min 1,34 w 1,37 U D 0,57 w 

1200 5°C/min 60 min 2,39 u " 3,38 u y ND 

1250 5°C/min 60 min 6,40 u u y 3,97 ND 

800 30°C/min 10 min 2,36 2,94 u-° 2.16"" 

900 30°C/min 10 min 4,40 1,92 u '° 1.70 , u 

1000 30°C/min 10 min 4,68 1,98 w 1,84 w 

1100 30°C/min 10 min 2,23 l u 4,52 0,6 

1200 30°C/min 10 min 5 , 1 4 " 3,21 " ND 

1250 30°C/min 10 min 3,76 M 3,40 u y ND 

800 30°C/min 60 min 1.13 2,90 l u 4,24 ''° 

900 30°C/min 60 min 1,98 3,34 2,81 ''u 

1000 30°C/min 60 min 3,07 2,42 u y 1,53 U J 

1100 30°C/min 60 min 2,27 1 0 2,01 '•' 0,19 U U B 

1200 30°C/min 60 min 3,25 V M 2,06 w ND 

1250 30°C/min 60 min ND ND ND 

*ND - Nao Determinado 
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Observa-se que o melhor modulo de ruptura foi de 12,01Mpa, alcangado para 

a amostra B, submetida a temperatura de 1250°C (taxa de aquecimento de 5°C/min 

e patamar 60 min). Este resultado pode estar relacionado com a cinetica de reagao 

(mais lenta, maior temperatura e tempo de permanencia) que favorecem as reagoes 

entre os constituintes, maior equilibrio, estrutura mais densa, compacta, fatores que 

favorecem o aumento da resistencia mecanica, como tambem pode ter favorecido a 

formagao de maior quantidade de mulita, cuja fase segundo a literatura, e 

responsavel pela resistencia de ceramicas a base de argila, quando submetidas a 

elevadas temperaturas (ROMERO et al., 2006; CARBAJAL et al., 2007). 

Para a amostra C observa-se que ocorre um decrescimo do modulo de 

ruptura com o aumento da temperatura para a taxa de aquecimento lenta e rapida, 

isto, provavelmente, esta relacionado a acentuada formagao de fase vitrea, como ja 

abordado anteriormente. Esta argila apresenta maior teor de fundentes, o aumento 

da temperatura e do tempo, provocou o surgimento de uma grande quantidade de 

fase liquida associada ao fenomeno de super queima. A fase vitrea, quando em 

excesso, tende a comprometer as propriedades mecanicas (LEE e IQBAL, 2001). 

5.5 Caracterizagao Mineralogica das Amostras Purificadas Queimadas 

A Figura 33 apresenta os difratogramas da evolugao mineralogica da amostra 

A, apos tratamento termico nas temperaturas de 800, 1000 e 1200°C, com taxa de 

aquecimento de 5°C/min e patamar de queima de 60 min. 

Observa-se que a 800°C a fase presente e o quartzo (JCPDS: 46-1045). Em 

1000°C surgem os primeiros picos de mulita (JCPDS: 79-1276) e de p-cristobalita 

(JCPDS: 89-3435) proveniente da transformagao do quartzo. Para a temperatura de 

1200°C o que se observou foi uma intensificagao dos picos de mulita, como tambem 

um aumento de sua cristalinidade, alem da presenga das fases de cristobalita e 

quartzo. Nota-se que com o processo de purificagao da amostra os picos de mulita e 

cristobalita tornaram-se mais intensos em comparagao com a amostra beneficiada. 
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Figura 33 - DRX da amostra A apos tratamento termico (taxa 5°C/min e patamar 60 min) 

A Figura 34 apresenta os difratogramas de raios X da evolugao mineralogica 

da amostra B, apos tratamento termico nas temperaturas de 800, 1000 e 1200°C, 

com taxa de aquecimento de 5°C/min e patamar de queima de 60 min. 
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Figura 34 - DRX da amostra B apos tratamento termico (taxa 5°C/min e patamar 60 min) 
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E possivel observar que a 800°C a fase presente e o quartzo (JCPDS: 46-

1045). A 1000°C surge cristobalita (JCPDS: 89-3435), proveniente da transformagao 

do quartzo, e os primeiros picos de mulita (JCPDS: 79-1276). Em 1200°C surge a 

fase cordierita (JCPDS: 89-1487), caracteristica desse tipo de material. 

A Figura 35 apresenta os difratogramas de raios X da evolugao mineralogica 

da amostra C apos tratamento termico nas temperaturas de 800, 1000 e 1200°C, 

com taxa de aquecimento de 5°C/min e patamar de queima de 60 min. Observa-se 

que a 800°C a fase presente e o quartzo (JCPDS: 46-1045) e cristobalita (JCPDS: 

89-3435). Em 1000°C surgem os primeiros picos de mulita (JCPDS: 79-1276) 

proveniente da transformagao do quartzo. 

Para a temperatura de 1200°C o que se observou foi uma intensificagao dos 

picos de mulita, como tambem um aumento de sua cristalinidade, alem da presenga 

das fases de cristobalita e quartzo. Com o aumento da temperatura de 1000 para 

1200°C observa-se que houve formagao de fase vitrea, resultando na diminuigao da 

cristalinidade da amostra. zyxwvutsrqponmlkjihgfedcbaZYXWVUTSRQPONMLKJIHGFEDCBA

Cr - Cristobalita 

Q - Quartzo 

M - Mulita 

S - Espinelio 

M M 

2 0 0 ° C 

1 0 0 0 ° C 

8 0 0 ° C 

30 I 
40 

50 60 

2h 

Figura 35 - DRX da amostra C apos tratamento termico (taxa 5°C/min e patamar 60 min) 
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5.6 Caracterizacao Fisica dos Corpos de Prova das Amostras Purificadas 

A Tabela 13 apresenta a absorcao de agua dos corpos de prova das 

amostras A, B e C. 

Tabela 13 - Absorcao de agua das amostras A, B e C 

Absorcao de Agua (%) 

Temperatura (°C) 

Taxa de 

Aquecimento 

(°C/min) 

Patamar de 

Queima 
A B C 

800 5°C/min 60 min 14,38 U J 9,93 6,80 

1000 5°C/min 60 min 5,27 u " 5,65 u< 1,32 U l J 

1200 5°C/min 60 min 1,25 w 0,60 2,98 u , u 

Atraves dos dados apresentados observa-se que com o aumento da 

temperatura, a absorcao de agua diminui, fato este relacionado ao surgimento da 

fase liquida e preenchimento dos poros. Este comportamento tambem foi verificado 

para as amostras que passaram apenas pelo processo de beneficiamento, no 

entanto, para as amostras purificadas nota-se que com o aumento da temperatura a 

reducao de absorcao de agua foi mais acentuada. 

A Tabela 14 apresenta os valores da porosidade aparente dos corpos de 

prova das amostras A, B e C. 

Tabela 14 - Porosidade aparente das amostras A, B e C 

Porosidade Aparente (%) 

Temperatura (°C) 

Taxa de 

Aquecimento 

(°C/min) 

Patamar de 

Queima 
A B C 

800 5°C/min 60 min 27,22 U l° 19,77 ^ 13,67 v x 

1000 5°C/min 60 min 12,27 u o 12,72 w 1,68 U ' J 

1200 5°C/min 60 min 3,08 u " 1,31 w 2,51 u ' u 

Atraves da analise dos dados apresentados na Tabela 14 pode-se inferir que, 

com o aumento da temperatura a porosidade aparente diminuiu em todas as 

amostras estudadas. A porosidade dos corpos de prova foi menor para queima de 

1200°C com valores de 3,08% e 1,31% para as amostras A e B, respectivamente. 
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Para a mostra C o menor valor de porosidade aparente se deu a 1100°C no valor de 

1,68. 

A Tabela 15 apresenta os resultados da retracao linear apos queima dos 

corpos de prova das amostras A, B e C. 

Tabela 15 - Retracao linear apos queima das amostras A, B e C 

Retracao Linear apos Queima (%) 

Temperatura (°C) 

Taxa de 

Aquecimento 

(°C/min) 

Patamar de 

Queima 
A B C 

800 5°C/min 60 min 5,35 u ' u / 5,78 u , t * 5,48 U J 

1000 5°C/min 60 min 11,08 9,20 u o 2,16 U l" 

1200 5°C/min 60 min 12,17 U 1 9,24 - 2,51 u u 

Pode-se observar que para as amostras A e B a menor retracao linear foi na 

temperatura de 800°C, sendo os respectivos valores 5,35% e 5,78%. Para a amostra 

C a menor retracao foi observada na temperatura de 1000°C no valor de 2,16, tendo 

esta amostra um comportamento bastante diferenciado, visto que a mesma sofreu 

uma expansao na temperatura de 1200°C. 

A Tabela 16 apresenta os resultados do ensaio de flexao em 3 pontos dos 

corpos de prova das amostras A, B e C. 

Tabela 16 - Modulo de resistencia a flexao das amostras A, B e C 

Modulo de Resistencia a Flexao (MPa) 

Temperatura (°C) 

Taxa de 

Aquecimento 

(°C/min) 

Patamar de 

Queima 
A B C 

800 5°C/min 60 min 25,90 27,13 V J O 30,19 

1000 5°C/min 60 min 23,52 '•' 12,00 '•' 2,11 u u o 

1200 5°C/min 60 min 96,21 U J 63,74 £ ° 0,52 u ' u 

Observa-se que o melhor modulo de ruptura foi de 96,21 Mpa, alcancado para 

a amostra A, submetida a temperatura de 1200°C (taxa de aquecimento de 5°C/min 

e patamar 60 min). Este resultado pode estar relacionado com a cinetica de reacao 

(mais lenta, maior temperatura e tempo de permanencia) que favorecem as reacoes 

entre os consti tutes, maior equilibrio, estrutura mais densa, compacta, fatores que 

favorecem o aumento da resistencia mecanica, como tambem pode ter favorecido a 
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formagao de maior quantidade de mulita, fase esta que segundo a literatura e 

responsavel pela resistencia de ceramicas a base de argila, quando submetidas a 

elevadas temperaturas (ROMERO et al., 2006 e CARBAJAL et al., 2007). 

Para a amostra C observa-se que ocorre um decrescimo do modulo de 

ruptura com o aumento da temperatura para a taxa de aquecimento lenta e rapida, 

isto, provavelmente, esta relacionado a acentuada formagao de fase vitrea, como ja 

abordado anteriormente. Esta argila apresenta maior teor de fundentes, e com isto 

pode ter possibilitado o aumento da temperatura e do tempo, o surgimento de uma 

maior quantidade de fase liquida. A fase vitrea, quando em excesso, tende a 

comprometer as propriedades mecanicas (LEE e IQBAL, 2001). 
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6. CONCLUSOES 

A partir dos resultados apresentados pode-se chegar as seguintes 

conclusoes: 

A composicao quimica das argilas teve influencia no processo de 

delaminagao, uma vez que o melhor resultado obtido foi observado para a amostra 

que apresentou maior relagao alumina/silica e nao apresentou oxido de sodio na sua 

composigao. 

O teor de defloculante e tempo de agitagao foram os parametros que 

interferiram de forma diferenciada para cada argila. 

A partir dos difratogramas de raios X observou-se que a taxa de aquecimento 

influencia sobre as reagoes durante o aquecimento, a estrutura da argila foi mantida 

ate 800°C para as taxas mais rapidas, no entanto, para 5°C/min nao se observou 

picos caracteristicos da mesma. Foi observado tambem que a menor taxa 

influenciou sobre a nucleagao de mulita e cordierita. 

Com relagao as propriedades mecanicas, observou-se um comportamento 

diferenciado para a amostra contendo maior teor de fundentes (amostra C), com o 

aumento da temperatura a resistencia mecanica diminui. 

Diante dos resultados alcangados pode-se concluir que a composigao quimica 

das argilas, assim como, os parametros do tratamento termico influenciam sobre as 

mudangas mineralogicas e microestruturais de argilas bentonita e bentonita/caulinita. 
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS 

As sugestoes estao descritas a seguir: 

- Formular massas com adicao de residuo de alumina; 

- Avaliar a influencia do comportamento termico entre 1100 e 1400°C e taxas 

de5, 10, 15, 20e25°C/min; 

- Realizar analise de microscopia eletronica de transmissao; 

- Inserir analises com Diagrama de Fases. 
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