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Resumo

Este trabalho tem por objetivo avaliar por dilatometria o comportamento de queima
das particulas com diametro esférico equivalente abaixo de 2 um de uma argila
caulinitica, bem como determinar a resisténcia mecanica por compressao diametral
em funcdo da temperatura de queima. A fracdo granulométrica abaixo de 2 um da
argila foi obtida através da técnica de sedimentagdo baseada na lei de Stokes, de
acordo com norma técnica. Os resultados indicaram que esta fragdo granulométrica
€ a principal responsavel pela consolidagdo microestrutural da argila, apresentando
uma sinterizagdo muito mais efetiva em comparagdo com a argila natural. Este
comportamento € atribuido a morfologia e pequeno tamanho das particulas,
associadas a auséncia de quartzo.
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FIRING BEHAVIOR AND MECHANICAL STRENGTH OF THE PARTICLE SIZE
<2 um OF A KAOLINITIC CLAY

Abstract

This work has for objective to evaluate the firing behavior, by dilatometry, of the
particles with equivalent spherical diameter less than 2 um of a kaolinitic clay, as well
as to determine the mechanical strength by diametrical compression as a function the
firing temperature. The sample with particle size less than 2 um was obtained by
sedimentation technique through Stokes law. The results showed that these particles
are the main response by the microstructural consolidation of the clay, presenting a
more effective sintering in comparison with the natural clay. This behavior is
attributed to the particle morphology and its small size, associated with the absence
of quartz.
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INTRODUGAO

O estagio final do processamento de ceramicas argilosas é a queima que tem
como objetivo promover transformacgdes fisicas e quimicas que vao acarretar um
material com caracteristicas microestruturais, tais como porosidade, tipo de fases e
tamanho de grdo, compativeis com a performance técnica exigida.“'z) No caso de
ceramicas vermelhas como telhas, blocos de vedacdo, dentre outros, a literatura®
recomenda temperaturas de queima da ordem de 900°C. Porém, em algumas
industrias brasileiras e particularmente em Campos dos Goytacazes, sdo utilizadas
temperaturas de patamar ao redor de 600°C. A vantagem desta baixa temperatura
de processamento € a redugdo de gastos energéticos. Entretanto, sera que nesta
faixa de temperatura a ceramica apresenta consolidagao microestrutural?

O principal mecanismo de sinterizacdo de ceramicas silicaticas, como as
argilas, € a sinterizagdo por fase quuida.“‘z) Teoricamente, isto ocorre em
temperaturas a partir de aproximadamente 700°C. Desta forma, dificilmente uma
ceramica argilosa poderia apresentar consolidagdo microestrutural em temperaturas
da ordem de 600°C. Entretanto, devido as caracteristicas peculiares dos minerais
argilosos, estes possibilitam a sinterizagdo nesta faixa de temperatura por difusdo no
estado sdlido.

Em trabalho reportado na literatura® um modelo de sinterizacao no estado
solido de particulas empilhadas em forma de disco e de espessura nanométrica foi
proposto. Este modelo foi elaborado para simular a sinterizagao no estado sélido de
particulas de minerais argilosos, como a caulinita, que apresentam morfologia
lamelar sendo associadas a tamanho de didmetro esférico equivalente inferior a 2
um.® O modelo proposto para estas particulas difere do modelo classico de esfera
basicamente em fungc&o de duas caracteristicas geomeétricas dos minerais argilosos.
A primeira é a ocorréncia de nonoporos de espessura similar as particulas e
mformado de disco. A taxa de sinterizacdo foi gerada para estes nanoporos e
mostrou, para uma dada temperatura, magnitude muitas vezes inferior do que
aquela determinada para o modelo de esfera. O segundo fator esta associado a
existéncia de grandes areas de contato entre as particulas. Isto é particularmente
eficiente para a consolidagido da ceramica argilosa em torno de 600°C seguido da
desidroxilagdo e consequente ativacao das ligagées do mineral argiloso.

Neste trabalho, a sinterizagdo da fragdo abaixo de 2 um, predominantemente
composta por mineral argiloso, foi avaliada através de dilatometria. Paralelamente,
foi verificada a variacdo da resisténcia mecanica em fungdo da temperatura de
queima desta fragcdo granulométrica em comparacdo com uma argila natural
peneirada em malha de abertura de 840um.

MATERIAIS E METODOS

A argila estudada consistiu de um material sedimentar de origem fluvio-
lacustre proveniente do municipio de Campos dos Goytacazes, Estado do Rio de
Janeiro, utilizada para fabricagdo de ceramica vermelha, sobretudo, blocos de
vedacgao, elementos para lajes e telhas.

A fragdo < 2 um da argila foi obtida por técnica de sedimentacéo, baseada no
principio da lei de Stokes, de acordo com norma técnica.® Para efeito comparativo,
avaliou-se também a argila natural, beneficiada por peneiramento em malha de 20
mesh (840 um).
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A composicao mineralégica qualitativa das amostras foi obtida por difragcao de
raios-X (DRX), utilizando um difratémetro Sheifert, modelo URD 65, operando com
radiacdo Cu-K, e 20 variando de 5° to 40°.

A morfologia das particulas da fragdo < 2 um foi observada por microscopia
eletronica varredura (MEV) utilizando um microscépio Jeol, modelo JSM 6460 LV da
Coppe/UFRJ.

A andlise dilatométrica das amostras foi realizada utilizando um dilatdmetro
Orton com taxa de aquecimento de 10°C/min.

Foram preparados corpos-de-prova cilindricos por prensagem a 20 MPa, com
3,13 cm de diametro e 0,8 cm de espessura. Os corpos de prova apds secagem em
estufa a 110°C, foram queimados em forno de laboratério a temperaturas variando
de 400 a 1100°C. Utilizou-se uma taxa de aquecimento de 3°C/min, com tempo de
patamar de 60 minutos. O resfriamento foi realizado desligando-se o forno.

A resisténcia mecanica, por compressao diametral, foi determinada utilizando
uma maquina de ensaios universal, marca Instron, modelo 5582.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta os difratogramas de raios-X das amostras da argila
natural e da fragdo < 2 um. Observa-se que a argila natural € composta pela
caulinita, mineral micaceo, gibsita, goetita e quartzo. Ja a fragdo < 2 um apresenta
similar composicao mineralégica em comparagcao com a argila natural, a exceg¢ao do
quartzo. Isto indica que além de argilomineral, a caulinita, os hidréxidos apresentam-
se com tamanho de particulas extremamente pequenas. Ja o mineral micaceo pode
estar associado a um argilomineral, a ilita, e/ou a mica n&o hidratada, a muscovita.

fracao < 2um
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Figura 1. DRX das amostras. C = caulinita; Gi = gibsita; Go = goetita; M = mineral micaceo; Q =
quartzo.
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A Figura 2 apresenta micrografias obtidas por MEV da fragdo < 2 um. E possivel
observar a predominancia de aglomerados de particulas e particulas individualizadas de
formato pseudo-hexagonal e de tamanho extremamente pequeno. Estas particulas estao
associadas predominantemente com a caulinita. Entretanto, hidréxidos de Fe e Al e
mineral micaceo também estao presentes, de acordo com a Figura 1.
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Figura 2. Micrografias obtidas por MEV da fragao < 2 um.

A Figura 3 apresenta as curvas de dilatometria de amostras correspondentes
a fragdo < 2 um e a argila natural. E evidente a diferenca de comportamento entre as
amostras. A fragdo < 2 um apresenta maior retragdo e maxima taxa de sinterizagéo
em temperatura inferior, 890,9°C, bem como temperatura de vitrificagdo,
correspondente a maxima retragdo, de 1050°C. Por outro lado, a argila natural,
apresenta maxima taxa de sinterizagédo a 1124,5°C e alcanca o limite de deteccao do
equipamento a 1300°C. De acordo com as curvas da Figura 3, a fragdo < 2 um
apresenta um aumento significativo da retragéo a partir de 810°C. Ja a argila natural
apresenta um aumento significativo da retracdo a aproximadamente 1040°C. E
possivel observar também que ocorre um pequeno aumento da retracdo, para
ambas as amostras, a partir de aproximadamente 450°C. Este comportamento esta
associado a desidroxilacdo da caulinita e possivelmente ao inicio da sinterizacdo por

difusdo no estado sélido de acordo com o modelo proposto de discos.®
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Figura 3. Curvas dilatométricas da fragado < 2 um e da argila natural.
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A resisténcia mecanica da fracdo < 2 um e da argila natural em fungéo da
temperatura de queima é mostrada na Figura 4. E possivel observar que de 400 a
700°C nao ocorre diferenca entre as amostras estudadas. Ja a partir de 800°C, a
fracdo < 2 um apresenta um brusco incremento da resisténcia mecéanica. Para a
argila natural, este incremento ocorre até a temperatura de 1100°C de forma mais
gradual. O brusco incremento da resisténcia mecanica da fracdo < 2 um ocorre
justamente na temperatura em que esta amostra apresenta um incremento
significativo da retragdo, 800°C, Figura 3. O incremento da resisténcia mecanica é
uma forte comprovagdo de que a fragdo < 2 um apresenta uma consolidagao
microestrutural mais efetiva, em comparagédo com a argila natural, sobretudo, a partir
de 800°C. Por fim, deve ser observado na Figura 4 que a 1100°C, a fragdo < 2 um
apresenta uma reducdo da resisténcia mecanica. Isto ocorreu em fungdo do
aparecimento de trincas originadas da excessiva retragao. A auséncia de quartzo na
fracdo < 2 um também contribui para sua maior resisténcia mecanica em
comparagado com a argila natural. As particulas de quartzo geralmente acarretam
trincas na ceramica como consequéncia de sua transformacgao alotropica com
variagdo de volume, o que ocorre em temperaturas ao redor de 573°C. @
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Figura 4. Compressao diametral das amostras em funcao da temperatura de queima.

CONCLUSOES

O trabalho de caracterizacdo e avaliacdo do comportamento de queima da
fracdo < 2 um de uma argila caulinitica de Campos dos Goytacazes, permitiu
concluir que:

e A fracdo < 2 um é composta de caulinita, mineral micaceo e hidréxidos de ferro e
aluminio. A unica diferenga na mineralogia em comparagao com a argila natural € a
auséncia de quartzo.
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¢ A fragdo < 2 um apresenta um inicio de sinterizagdo em temperaturas mais baixas
em comparagao com a argila natural, acarretando maior retragao linear.

e A fragdo < 2 um apresenta um brusco incremento da resisténcia mecanica a partir
de 800°C como consequéncia dos mecanismos de sinterizagdo e da auséncia de
quartzo.

e Devido ao tamanho reduzido das particulas e predominio de minerais argilosos, a
fracdo < 2 um € a principal responsavel pela consolidagdo microestrutural de uma
argila.
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