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Resumo

Este trabalho teve por objetivo avaliar o efeito da incorporagédo de 50% em peso de
argilito na microestrutura de uma ceramica argilosa queimada a 950 e 1050°C. As
amostras foram inicialmente selecionadas e lixadas a 1000 e 1200 grana. A
microestrutura das ceramicas queimadas foi avaliada por microscopia eletrénica de
varredura (MEV), microscopia ética (MO) e difracao de raios-X (DRX). Os resultados
mostraram que o argilito alterou a microestrutura da ceramica que acarretou uma
melhor performance técnica.
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MICROESTRUCTURAL EVALUATION OF CLAYEY CERAMIC INCORPORATED
WITH ARGILLITE

Abstract

This work has as its objective to evaluate the effect of the incorporation of 50 wt.% of
argillite in the microstructure of a clayey ceramic fired at 950 and 1050°C. Initially the
specimens were selected and sanded to 1000 and 1200 mesh. The microstructure of
the firing ceramic was evaluated by scanning electron microscopy (SEM), optical
microscopy (MO) and X-ray diffraction (XRD). The results showed that the argillite
changed the microstructure of the ceramic, generating a better technical
performance.
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1 INTRODUCAO

O pélo ceramico de Campos dos Goytacazes, norte do Estado do Rio de
Janeiro, tem papel importante na economia local produzindo aproximadamente 75
milhées de pecas/més de ceramica vermelha basicamente voltada para a producao
de bloco de vedacdo." A producdo de ceramicas de maior valor agregado como
telhas, pisos rusticos e blocos estruturais, € bem menor em comparacado com 0s
blocos de vedacdo. Uma das razdes se deve a caracteristica da matéria-prima
disponivel na regido que possui comportamento refratario durante a etapa de queima
que dificulta a obten%:éo de produtos com absorcdo de agua dentro das
especificacdes técnicas.®

Para resolver este problema devem-se utilizar temperaturas de queima mais
elevadas e ainda reformular a composicdo de massa ceramica utilizando materiais
de baixa perda de massa durante a queima como inertes e fundentes. Alguns
estudos recentes reportaram a adi¢cdo de outros materiais para reduzir a porosidade
apds queima das massas utilizadas na producéo de telhas da regiao.®® A utilizagao
de granito em p6, em até 30% em peso, elevou a densidade aparente a seco e
reduziu a absorcdo de agua de telhas ceramicas queimadas a 970°C em forno
industrial. Contudo foi verificada uma queda na resisténcia a flexdo atribuida a
transformagéao antréEica do quartzo que causou microtrincas nas ceramicas.

Outro estudo® utilizou rocha sedimentar em p6, argilito, para melhorar as
propriedades tecnolédgicas das telhas produzidas na regido. Foi observado que a
incorporacao de 30% de argilito a uma argila caulinitica de Campos dos Goytacazes
melhorou significativamente a trabalhabilidade e as propriedades tecnoldgicas de
queima, através da reducdo da porosidade. Como conseqliéncia, ocorreu uma
reducao da absorcao de agua e aumento da resisténcia mecanica em comparacao
com a massa para telhas da regido.

Diante deste resultado, o presente trabalho objetivou avaliar a microestrutura
destas ceramicas por meio de difracdo de raios-X, microscopia eletrébnica de
varredura e microscopia 6tica.

2 MATERIAIS E METODOS

Para realizagdo deste trabalho foram utilizados os seguintes materiais: massa
argilosa, empregada para fabricagdo de ceramica vermelha, proveniente do
municipio de Campos dos Goytacazes, formada por 70% argila plastica “forte” e por
30% argila menos plastica, “fraca”, com maior teor de areia. O outro material foi
argilito em forma de pé proveniente da regido de ltu — SP, usado para fabricagdo de
ceramica estrutural.

A Tabela 1 apresenta a composicao quimica das matérias-primas estudadas. A
massa industrial e a argila forte apresentam baixos teores de 6xidos que atuam
como fundentes e elevada perda ao fogo. Ja o argilito apresenta maior teor de
6xidos fundentes e menor perda ao fogo.® Com relagéo a composicdo mineraldgica,
o argilito é constituido de caulinita, mineral micaceo, hematita, quartzo e microclina.
Esta composi¢cao mineraldgica € bastante similar as argilas.



Tabela 1: Composigéo quimica das matérias-primas (% em peso)®®

Composicoes

Matérias primas Si0, AlLO; Fe,0O; TiO, CaO MgO K,O Na,O PF
Massa Industrial 51,58 23,37 8,72 122 034 089 206 059 10,85
Argila Forte 4791 2545 897 128 029 0,81 187 045 12,60
Argilito 56,02 17,70 9,04 105 111 409 577 0,21 4,80

Neste trabalho foram investigadas duas composi¢cées conforme indicado na
Tabela 2. A composicdo MI corresponde a uma massa industrial de telhas do
municipio de Campos dos Goytacazes. Ja a composicdo CARJ-1 corresponde a
uma massa elaborada com uma argila de Campos dos Goytacazes, conhecida no
jargdo ceramico como “forte” e 50% em peso de argilito, submetido a trituracao
industrial em moinho de martelos.

Tabela 2: Composicoes estudadas (% em peso)

Argila Forte Argila fraca Argilito
Mi 70 30 -
CARJ-1 50 - 50

Corpos-de-prova retangulares nas dimensdes de 108 x 20 x 15 mm foram
conformados por extrusdo em maromba de laboratério da Verdes com teores
variaveis de agua de conformacdo, determinados por meio da consisténcia das
massas. Em seguida, os corpos de prova foram secos a temperatura ambiente por
72 horas e em estufa a 110°C até peso constante. A queima das ceramicas foi
realizada em forno laboratorial nas temperaturas de 950°C e 1.050°C, com taxa de
aquecimento de 3°C/min e 180 minutos de permanéncia nas temperaturas de
patamar. O resfriamento ocorreu naturalmente desligando-se o forno. As amostras
foram selecionadas e lixadas em lixas de grana 1.000 e 1.200 por 15 minutos em
cada lixa para obter uma melhor visualizacdo da superficie das ceramicas. A
microestrutura foi avaliada por microscopia ética (MO) em microscépio MOTIC Agar-
Scientific e por microscopia eletrénica de varredura (MEV) utilizando um microscopio
SSX-550 da SHIMADZU, modelo SEDX. A investigacdo das fases formadas foi
realizada por difracdo de raios-X (DRX) em difratdmetro XRD 7000, marca
SHIMADZU operando com radiagao cobre (Cu-K,) e 26 variando de 5°a 60°, ambos
0s equipamentos do Laboratoério de Materiais Avangados — LAMAV/UENF.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta os difratogramas de raios-X das ceramicas Ml e
CARJ-1, que representa a composicdao com teor maximo de argilito incorporado,
queimadas nas temperaturas de 950°C, 1.050°C. Observa-se nas Figuras 1(a) e (b),
ceramicas queimadas na temperatura de 950°C, a presenca de trés fases cristalinas:
quartzo, mica e hematita. As duas primeiras fases séo ditas residuais, ou seja,
provenientes da matéria-prima no seu estado natural. J& a hematita é proveniente da
desidratacdo de hidroxidos de ferro, eventualmente presentes nas argilas de
Campos dos Goytacazes.® Observa-se ainda a presenca de feldspatos potassicos
que podem ser a sanidina, o ortoclasio e a microclina. Na temperatura de 1.050°C a
mica desaparece, ocorre diminuicdo na intensidade dos picos de quartzo e surge a
fase mulita. A mica desaparece devido a formagéao de fase liquida, a diminui¢cdo da
intensidade dos picos de difracdo do quartzo, indica que se inicia sua dissolugdo na



fase liquida formada. J& a mulita € uma fase de aluminosilicato proveniente da
decomposicao da metacaulinita.
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Figura 1: Difratogramas de raios-X das ceramicas queimadas. (a) Ml a 950°C e (b) CARJ-1 a 950 °C;
(c) Ml a 1050°C e (d) CARJ-1 a 1050°C. M = mica muscovita; Q = quartzo; Mu = mulita; H = hematita;
Fk = feldspato potassico.

A seguir sdo apresentadas micrografias, obtidas por MO, da superficie dos
corpos-de-prova correspondentes as composi¢coes Ml e CARJ-1 queimadas nas
temperaturas de 950 e 1050°C. Por meio da microscopia 6tica foi possivel observar
com bastante clareza as particulas de quartzo dispersas na matriz de aluminosilicato
além da presenga de fases ricas em ferro na composigao com argilito.

As Figuras 2 e 3 mostram as micrografias obtidas por MO das ceramicas
queimadas a temperatura de 950°C, Ml e CARJ-1, respectivamente. Observa-se na
Figura 2 uma superficie um aspecto ligeiramente mais rugoso do que as ceramicas
apresentadas na Figura 3. Esta rugosidade esta associada a baixa consolidacao das
particulas. Na temperatura de 950°C os mecanismos de sinterizagdo ainda nao
foram expressivos o suficiente para eliminar a porosidade provocando um
alisamento da superficie da ceramica caracteristico em temperaturas elevadas.
Observa-se na Figura 2 (c), indicada pela seta preta, uma particula de quartzo com
tamanho aproximado de 0,5 mm. E observado também na Figura 2 (b) e (d), circulos
brancos, poros na superficie da ceramica inerente ao processamento ceramico.



A Figura 3 apresenta uma superficie um pouco mais uniforme com aspecto
mais liso do que a Figura 2. Isto ocorre devido a presenca de argilito na composicéao
de massa. Embora a temperatura de 950°C ndo seja capaz de sinterizar
eficientemente a ceramica, a presenca de materiais fundentes e inertes no argilito
associada sua baixa perda de massa, contribuiram para um menor nivel de
porosidade. Possivelmente, a hematita atue como uma fase inerte e inibidora de
propagacao de trincas. A vantagem da hematita em relagao ao quartzo é a auséncia
de variagdo volumétrica devido & transformacao alotrépica.®

Figura 2: Micrografias obtidas por MO da cerdmica MI queimada 950°C.




Figura 3: Micrografias obtidas por MO da cerdmica CARJ-1 queimada 950°C.

As Figuras 4 e 5 mostram as micrografias obtidas por MO das ceramicas Ml e
CARJ-1 queimadas a temperatura de 1.050°C, respectivamente. Nesta temperatura
€ possivel observar uma superficie mais compacta com menos rugosidade do que
na temperatura de 950°C. Entretanto, é possivel observar na Figura 4 (b), (c) e (d), a
presenca de defeitos como trincas e poros. Na Figura 4 (d), circulado em branco,
nota-se uma falha, auséncia de material, com tamanho aproximado de 0,6 mm.

Na Figura 5, nota-se além de poros, indicados por setas, e ftrincas,
circundadas, fases avermelhadas dispersas na matriz. Estas fases possivelmente
estdo associadas a hematita, fase presente conforme indicado na Figura 1.



Figura 4: Micrografias obtidas por MO da ceradmica MI queimada 1050 °C.

Figura 5: Micrografias obtidas por MO da cerdmica CARJ-1 queimada 1050°C.



A Figura 6 mostra as micrografias obtidas por MEV da superficie das
ceramicas queimadas, Ml e CARJ-1, nas temperaturas de 950°C respectivamente,
com aumentos de 100x, 200x e 500x. A microscopia eletrénica de varredura permite
observar com muito mais clareza que a microscopia Otica a rugosidade das
ceramicas, evidenciando também os defeitos presentes. Um fator comum para
ambas as ceramicas € a presenca de particulas de quartzo. O quartzo € um mineral
comumente presente nas argilas. Embora o quartzo tenha efeito benéfico para o
processamento da ceramica, geralmente ocorre também um comprometimento da
resisténcia mecanica devido a sua transformagao alotrépica ao redor de 573°C.© A
variacdo de volume que ocorre acarreta o aparecimento de defeitos na ceramica,
conforme evidenciado nas micrografias abaixo.
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Figura 6: Micrografias obtidas por MEV das ceramicas MI, (a), (b) e (c) e CARJ-1, (d), (e) e (f),
queimadas a 950°C.



Na Figura 7 sdo apresentadas as micrografias das ceramicas MI (Figuras 7 a,
b e c), e CARJ-1 (Figuras 7 d, e, e f), queimadas a 1.050°C respectivamente, com
aumentos de 100x, 200x e 500x. Nesta temperatura, embora ainda seja possivel
notar a presenca defeitos microestruturais, a consolidacao das particulas € mais
evidente (Figura 7 d). Consequentemente, as propriedades fisicas e mecanicas das
ceramicas apresentam uma melhora significativa. Foi observado um aumento de
50% na resisténcia mecéanica da ceramica MI queimada a 1s050°C em comparagio
com a temperatura de 950°C. Para a ceramica CARJ-1 este aumento foi de 107%.®
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Figura 7: Micrografias obtidas por MEV das ceramicas MI, (a), (b) e (c) e CARJ-1, (d), (e) e (f),
queimadas a 1.050°C.



4 CONCLUSOES

Neste trabalho de investigacao da microestrutura de uma ceramica argilosa
de Campos dos Goytacazes incorporada com argilito, pode-se concluir que:
> A incorporacdo de argilito promoveu melhorias na microestrutura das
ceramica argilosa, com diminui¢cao significativa da porosidade, e como consequéncia
proporcionado redugédo na absor¢ao de agua.
> Com o aumento da temperatura de queima observou-se uma microestrutura
mais compacta e densa e consequentemente menos porosa para ambas as
ceramicas investigadas.
> Foi observado que o argilito proporcionou um aumento da hematita nas fases
de queima. Isto, além de alterar a coloracdo da ceramica pode ter contribuido para
melhorar a resisténcia mecéanica da ceramica.
> De um modo geral foi observado que o argilito melhorou significativamente a
microestrutura da ceramica. Entretanto, a distancia que se encontra disponivel tal
matéria-prima, pode ser um entrave para sua utilizagdo na regido de Campos dos
Goytacazes. E necessario um estudo de viabilidade econémica.

AGRADECIMENTOS

Os autores agradecem a FAPERJ, processo n. E-26/103.023/2008, ao CNPq,
processo n. 306027/2008-9.

REFERENCIAS

1 RAMOS, |.S., ALVES, M.G., ALEXANDRE, J. Diagnéstico de p6lo ceramico de Campos
dos Goytacazes — RJ. Ceramica Industrial, n. 11, v. 1, p. 28, 2006.

2 MONTEIRO, S.N., VIEIRA, C.M.F. Influence of firing temperature on the ceramic
properties of clays from Campos dos Goytacazes, Brazil. Applied Clay Science. V. 27, p.
229, 2004.

3 VIEIRA, C.M.F., SALES, H.F. MONTEIRO, S.N. Efeito da adigao de argila fundente ilitica
em cerdmica vermelha de argilas cauliniticas. Ceramica, n. 50, p. 239, 2004.

4 VIEIRA, C.M.F., SOARES, T.M. MONTEIRO, S.N. Ceramica Industrial, n. 9, v. 1, p. 28,
2004.

5 VIEIRA, C.M.F., EMILIANO. J.V. Incorporacdo de rocha sedimentar em p6 em massas
para telhas ceramicas: efeitos nas propriedades fisicas e mecénicas. In: Congresso
Brasileiro de Ceramica, Sdo Pedro — SP, 2005. Anais: 49° Congresso Brasileiro de
Cerémica, 2005. p. 15.

6 FACINCANI, E. Tecnologia Ceramica — los Ladrillos, Faenza Editrice Iberica S. L.
Editora, Barcelona (1993) p. 263.



