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RESUMO

Caulim é um tipo de argila formada essencialmente de caulinita de granulometria
muito fina, possui um alto grau de pureza e geralmente apresenta cor branca apés a
calcinacdo. Possui varias aplicacdes industriais tornando-se um mineral de alto valor
econdmico. O presente trabalho tem como objetivo, realizar um estudo de
caracterizacao fisico-quimica de amostras do argilomineral Caulim como matéria
prima para a industria. As amostras foram extraidas em um municipio da Provincia
Pegmatitica de Borborema do Seriddé entre as divisas do RN e PB. Apls o
beneficiamento, as amostras foram caracterizadas por difragdo de raios X (DRX),
Fluorescéncia de raios X (FRX), analise termogravimétrica (TG) e microscopia
eletrbnica de varredura (MEV), com a finalidade de prever a melhor aplicacdo do
produto final.

Palavras chaves: Caulim, beneficiamento, caracterizagdes.

INTRODUGCAO

Recentemente, a produ¢cdo mundial de caulim atingiu mais de 33 milhdes de
toneladas e o principal produtor mundial foi o Uzbequistdo com 5,5 milhdes de
toneladas produzidas, o que representa 16,5% da producdo mundial. O Brasil, por
sua vez, ocupa a 52 posi¢ao no ranking mundial de produtores com praticamente 2

milhdes de toneladas produzidas em 2011, ou cerca de 5,8%®
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Baseando-se nos dados do sumario mineral de 2012, do Departamento
Nacional de Producdo Mineral, a producéo interna continua sendo liderada pelo
estado do Para que possui as duas maiores produtoras nacionais localizadas no
municipio de Ipixuna do Para. Na regido nordeste, as principais induastrias
mineradoras de caulim estdo instaladas na regido da Provincia Pegmatitica de
Borborema do Seridd, localizada nos municipios do Equador (RN) e Junco do Seridd
(PB) @.

O termo caulim é utilizado tanto para denominar a rocha em que o mineral
caulinita € encontrado quanto ao produto final do beneficiamento. E uma rocha de
granulometria muito fina, constituida basicamente de material argiloso que contém
um baixo teor de ferro, sendo de coloracdo branca ou quase branca. Em funcao de
suas caracteristicas fisicas e quimicas o caulim pode ser utilizado em diversas areas
0 que o torna um mineral de alto valor tecnolégico ©. E um filossilicato argilomineral
formado por um grupo de silicatos hidratados de aluminio, principalmente caulinita e
haloisita. Também podem ocorrer os minerais do grupo da caulinita, como, por
exemplo, a dickita, nacrita, folerita, anauxita, colirita e tuesita. Sua célula unitaria e
formula quimica € expressa na forma Aly(Si,O10) 2.H20, cuja composicdo gquimica
tedrica é: Al,O3 = 39,5 %; SiO, = 46,5 %, H,O = 14,0 %. No entanto podem ser
observadas algumas variacdes nas suas composicoes.

Os depésitos de caulim podem ser divididos em depoésitos residuais ou
primarios e depdsitos secundarios. Os depoésitos primarios sdo formados pela
alteracdo de rochas cristalinas como o granito e permanecem “in situ”. Ocorrem
associados ao quartzo, mica e feldspato, juntamente com algumas impurezas,
apresentado uma morfologia lamelar. Os depdésitos secundarios sao resultantes do
transporte, deposicao e selecdo de caulins primarios por meio de correntes de agua
doce. Apresentam uma menor concentracdo de impurezas e outros minerais como
mica e feldspato, porém sua coloracdo é mais acentuada devido a concentracdo de
6xido de ferro ser maior .

O caulim apresenta varias aplicagfes industriais e seu uso em diferentes
segmentos esta relacionado com suas propriedades mineralogicas e quimicas. De
acordo com suas caracteristicas pode ser utilizado nas industrias de papel,
ceramica, tinta, plastico, concreto, cimento, vidro, borracha, cosméticos, pesticida,
farmacéutica, entre outras ®. Portanto caracterizar uma argila visando seu uso

tecnolégico é conhecer ou determinar a variabilidade de suas propriedades ©, tais
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como: Textura, composicdo mineraldgica, identificacdo de componentes nao
cristalinos, fons trocaveis e propriedades micromeritricas (.

O presente trabalho teve como objetivo realizar ensaios preliminares,
determinando os parametros fisico-quimicos do argilomineral Caulim, para verificar

sua viabilidade como matéria prima para a industria.

MATERIAIS E METODOS

Duas amostras de caulim provenientes de minas distintas localizadas na
provincia pegmatitica de Borborema do serido, mais precisamente em um municipio
situado proximo a divisa do Estado do Rio Grande do Norte com a Paraiba.

O Processo de tratamento das amostras, denominadas de Al e B1,
realizadas nesse trabalho foi iniciado com a separacdo de 4Kg do material bruto
proveniente das duas minas.

Na segunda etapa, as amostras foram peneiradas, desaglomeradas e
separadas das particulas maiores definidas como rejeito grosso. Apéds esta
separacao o material foi pesado em triplicatas, com uma massa de 100g cada.

Na terceira etapa, realizou-se um peneiramento a Umido, numa peneira de
320 mesh, para a retirada de particulas mais finas e a separacao do rejeito fino.

Em seguida as amostras foram postas para decantar, um processo de
separacao fisica para separar o material particulado em duas fases, como o p6 do
caulim é mais denso este se depositou no fundo do recipiente, assim como ocorre
no processo de beneficiamento.

ApoOs a decantacao, o material foi colocado em uma estufa para secar por 24
horas.

Por fim, apds o semibeneficiamento, as amostras foram caracterizadas por
difracdo de raios X (DRX), Fluorescéncia de raios X (FRX), andlise
termogravimétrica (TG) e microscopia eletrbnica de varredura (MEV), com a
finalidade de prever a melhor aplicagdo do produto final. O processo pode ser

observado no fluxograma a seguir.
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Figura 1. Fluxograma do processo de tratamento das amostras de caulim.

Os diagramas do processo para 0S ensaios e a separacdo das amostras
tinham o objetivo de fazer a média do rendimento dos pés do caulim extraido apds o
peneiramento a umido e secagem, bem como a separacéao do rejeito.

Os difratogramas de raios X das amostras Al e B1l, bem como de seus
respectivos rejeitos, foram registrados em um difratdmetro Shimadzu, modelo XRD-
7000, radiagdo CuKa (A = 1,5406A), variagdo angular 26 de 10° a 80° com
velocidade de varredura 2° min™ e passo 0,02°.

As amostras Al e B1 foram submetidas a analise quimica via fluorescéncia de
raios X (FRX) por energia dispersiva em um equipamento da Shimadzu, modelo
EDX-720, onde foram quantificadas as concentracfes de dioxido de silicio e oxido
de aluminio como os principais constituintes, além dos demais 6xidos presentes nas

amostras.
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A analise termogravimétrica foi realizada em uma balanca da TA Instruments,
SDT-Q600, sob atmosfera de N,, na faixa de temperatura entre 0 e 900 °C a uma
razdo de aquecimento de 10 °C min*, massa de 10,0 mg.

As micrografias foram obtidas utilizando um microscopio eletronico de
varredura da Shimadzu, SSX- 550, com poténcia de 15kV, onde as amostras foram
suportadas em filmes de carbono e metalizadas com alvo de ouro em um
metalizador SC-701.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As figuras 2 e 4 mostram os difratogramas de raios X das amostras de caulim
semibeneficiadas e as figuras 3 e 5 mostram os difratogramas de raios X dos rejeitos
das amostras de caulim Al e B1 provenientes de minas distintas da provincia
pegmatitica de Borborema do serido.

. Amostra A1
* Caulinita - Al(Si,0,)(OH),
# Cristobalita - SiO2

20

Figura 2. Difratograma de raios X da amostra de caulim Al.
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Figura 3. Difratograma de raios X do rejeito fino da amostra de caulim Al.

Amostra B1
* * Caulinita - AlL(Si,0,)(OH),
# Cristobalita - SiO,
* + Quartzo - SiO,
o Hedenbergita - CaFeSi O,

Figura 4. Difratograma de raios X da amostra de caulim B1.
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Figura 5. Difratograma de raios X do rejeito fino da amostra de caulim B1.

Nos difratogramas apresentados nas figuras acima, tanto para a amostra Al
guanto para a amostra B1 semibeneficiadas, pode-se observar como fase cristalina
principal um silicato de aluminio hidratado denominado de caulinita Alx(Si>,Os)(OH),
de acordo com a ficha JCPDS n° 079-1570. Também nas duas amostras, observou-
se como fase adicional o éxido de silicio com estrutura tetragonal denominada de
cristobalita beta, uma forma polimorfa do quartzo, de acordo com a ficha JCPDS n°
089-3607. Apenas na amostra B1, foram observadas fases adicionais de quartzo de
acordo com a ficha JCPDS n° 082-0511 e silicato de calcio ferroso, a hedenbergita
CaFe(Si,Og), de acordo com a ficha JCPDS n° 071-1498. Estes difratogramas
denotam que o caulim dessa regido é essencialmente caulinitico, uma vez que nao
possui picos de ilita e haloysita.

Para os difratogramas apresentados nas figuras 3 e 5, referente ao rejeito das
amostras Al e B1, foi observado como fase principal a muscovita,
KAIl,(SizAl)O10(OH),, de acordo com a ficha JCPDS n° 072-1503. Ainda para as duas
amostras, foram observadas as fases de quartzo e caulinita semelhantes as
encontradas nas amostras Al e Bl semibeneficiadas. Entretanto, na figura 5,

observou-se também o aparecimento da magnetita, Fe,O3, em maior concetracao,
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de acordo com a ficha JCPDS n° 089-0951, sendo esta responsavel pela coloracéo
diferenciada da amostra Al.

As amostras foram submetidas a analise quimica via fluorescéncia de raios X
(FRX) por energia dispersiva e suas porcentagens podem ser observadas na tabela

1, abaixo.

Tabela 1. Resultados da analise quimica por fluorescéncia de raios X.

%

SiOz A|203 Fes0s3 K,O
Amostra Al 38,026 60,781 0,222 0,971
Amostra B1 38,216 60,066 0,448 0,222

As curvas termogravimétricas (TG) e as curvas da analise térmica diferencial
(DTA) do caulim, nas figuras 6 e 7, fornecem as informacGes sobre a perda de
massa e as variacdes de energia, respectivamente, ocorridas durante o aquecimento
da amostra, que servem de indicadores das possiveis rea¢des de transformacdes
das fases presentes no material. Nas figuras 4 e 5, em temperaturas inferiores a
400°C, ocorre a primeira perda de massa referente ao vapor de agua, observando-
se uma perda de massa na ordem de 0,7% aproximadamente para as duas
amostras. Entre 400 e 600°C, ocorre a maior perda de massa, aproximadamente
12% para as duas amostras, isso se deve pela desidroxilacdo da caulinita. A perda
de massa ocorrida apds essa faixa de temperatura, aproximadamente 0,4%, é

atribuida a decomposicéo de impurezas presentes no caulim.
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Figura 6. Curva da TG da amostra de caulim Al.
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Figura 7. Curva da TG da amostra de caulim B1.
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Com o intuito de avaliar a morfologia das particulas presentes nas amostras
do caulim Al e B1, foram obtidas micrografias por meio do microscopio eletrénico de
varredura, com o uso de elétrons secundarios.

Na Figura 8a e 8b, podem-se observar estruturas da caulinita aglomeradas,
nao laminadas, na forma de booklets, bem como o aparecimento de caulinita
laminadas, acarretando assim, que foi realizado um processo de beneficiamento
parcial das amostras. As etapas do beneficiamento podem danificar as estruturas

originais da caulinita e promover sua delaminacéao.

AccY Probe Mag WD Det o AccY Probe Mag WD Det
15.0k¥ 30 x5000 17 SE 15.0 kV 4.0 x5000 17 SE

Figura 8. Micrografias do caulim a) Al e b) B1, apGs o processo de beneficiamento.

CONCLUSAO

De acordo com os dados obtidos a partir das caracterizacdes realizadas neste
trabalho, observou-se que o caulim extraido da regido Pegmatitica de Borborema do
Seridd, em um municipio localizado na divisa do Rio Grande do Norte e da Paraiba,
€ de origem priméaria, essencialmente caulinitico, e, encontra-se em sua forma bruta
associada aos minerais de quartzo e muscovita como foi observado nos
difratogramas dos rejeitos das amostras analisadas.

De acordo com a anélise de DRX para as duas amostras, observou-se como
fase principal a caulinita, bem como a cristobalita beta, uma forma polimorfa do
quartzo, como fase adicional. Na amostra B1, observou-se, além das fases
principais ja& mencionadas, a identificacdo de alguns picos referentes ao quartzo,

bem como a presenca de um silicato de célcio ferroso denominado de hedenbergita
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CaFe(Si;Og), dado esse comprovado na analise quimica feita por florescéncia de
raios X, onde observou-se a presenca de Fe;0s.

Diante dos dados apresentados, o caulim Al teria seu melhor aproveitamento
na industria do papel, visto que na sua composicéo quimica a presenca de oxidos de
ferro € pequena, 0 que minimizaria a realizacdo de processos adicionais para o
clareamento da matéria prima. J4 o caulim B1, por sua vez, poderia ser melhor
aproveitado na industria ceramica ou da construcdo civil, sem a necessidade de
maiores intervenc¢des na matéria prima.

Por tanto, baseando-se principalmente nos difratogramas obtidos, pode-se
concluir que o caulim dessa regido € essencialmente caulinitico, uma vez que nao
possui picos de ilita e haloysita, o que se confirma também na microscopia eletrénica

de varredura.
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