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RESUMO

As caracteristicas mineraldgicas, quimicas e morfolégicas de corpos de prova
ceramicos formulados a partir matérias primas de baixo valor econémico da regido
do Quadrilatero Ferrifero-MG, foram determinadas visando a sua aplicacdo na
ceramica estrutural. Argilas cauliniticas e cauliniticas ferruginosas foram misturadas
com diferentes proporgdes (10, 30 e 50 %) com filito. Os melhores resultados
tecnolégicos e morfoldégicos foram obtidos para as misturas de 10% de filito,
independente da amostra de base. Os corpos de prova queimados a 900°C nao
apresentam sinterizacdo completa. Nota-se a decomposicdo térmica da caulinita
formando a metacaulinita sem a fase mulita. A queima a 1100°C permite uma melhor

sinterizacao e a formacao de mulita em algumas amostras.

Palavras Chave: caulim, fluorescéncia de raios X, difratometria de Raios X, MEV

INTRODUCAO

O Quadrilatero Ferrifero constitui uma das provincias minerais mais
importantes do hemisfério sul que é conhecida mundialmente desde o final do século
XVII pela sua complexa geologia e riguezas minerais. Varios depodsitos “argilosos”
estdo presentes nesta regido, alguns destes sdo explotados economicamente e
outros constituem estéries devido a suas caracteristicas naturais que imposibilitam a

aplicacao industrial direta.
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Neste sentido, visando viabilizar uma aplicacdo econémica destes depdsitos
argilosos, foram selecionados, para um estudo de detalhe, duas ocorréncias de
argilas cauliniticas no sinclinal Moeda (mina de Padre Domingos® e um talude da
rodovia BR-356) e uma no sinclinal Dom Bosco (Figura 1), denominado Morro do
Caxambu® ¥, Como aditivo utilizou-se um filito sericitico, que tem uma ampla
distribuicdo na regido além de ser também um material de baixo aproveitamento
econdmico.

ApOs uma etapa inicial de caracterizacdo tecnoldgica (retracdo linear,
absorcado de agua e resisténcia a compressao) dos corpos de prova obtidos destes 3
depésitos juntamente com o aditivo de filito “ > ®, foram selecionados os melhores
produtos para uma caracterizacdo detalhada por meio de andlises quimicas por
fluorescéncia de raios X, mineralégicas por difracdo de raios X, morfologica e

microquimica ao microscoépico eletrénico de varredura (MEV), que foi o foco do
presente trabalho.

Depositos de Argilas
ghnas © |®& Padre Domingos
erais -
Avea de estido s @R
o 3
R « | A Morro do Caxambu
0ee®® | g Filito
- T ” " %
2 Zt{r_ :
2 ‘

.

7.770
'

h’?\:\

oM S
w7

o et

Ul = \ > o’
R 3,
: y .ﬂr':f-i\\kcw\.-,

C%.356

e"a‘—/
&. \‘ : Xk
™

i
3 % Y Cachoeira do Camgx
= H g achoeira do Campo Op
. g
i o
v "5 o’
@ B
I g 2 .
(4
oy )
) o Sina: : L
Neys: P -
B S L2 oty o e ol
= R o 05 cols o
PREIN X o “
~ L
CONGONHAS Propeao; UTM SADES
10 km I [ = Base Topografica: MOE-SRTM
T T T
610 620 830 640

Figura 1 - Mapa de localizac&o dos depdsitos de argilas e do filito/aditivo @,
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MATERIAIS E METODOS

As matérias primas selecionadas para o estudo s&o argilas cauliniticas e
cauliniticas ferruginosas oriundas do talude da rodovia BR-356, das facies arenito
coesivo macico (ACM) e diamictito branco (DB), do depésito de Padre Domingos® e
das facies argilosa friavel (FS) e argilosa macica (AM) do depdsito do Morro do
Caxambu®?,

Para todas as facies o filito foi adicionado em diferentes propor¢ées (10, 30 e
50%) resultando em um grupo 15 corpos de prova. Estas misturas foram designadas
de acordo com o nome da amostra e o teor do aditivo, por exemplo, ACM10F (ACM
com 10% de filito). Mais precisamente, as misturas analisadas sdo as seguites:
ACM10F, ACM30F, ACM50F; DB10F, DB30F, DB50Q; R510F, R530F, R550F,
FS10F, FS30F, FS50F; AM10F, AM30F, AM50F.

Corpos de prova foram confeccioandos (7,0 cm X 2,0 cm X 1,5 cm) e
gueimados a 900°C e 1100°C.

A mineralogia de todos os corpos ceramicos (45) obtidos das misturas no
estado natural, a 900°C e 1100°C foi analisada por difracdo de raios X, em
preparacdes nao orientadas, utilizando um difratbmetro de marca RIGAKU
GEIGERFLEX D/MAX-B (com radiagdo monocromatica CuKa), com faixa angular
entre 2 e 70 ° e velocidade de leitura de 1,2 °/min.

As analises em microscopio eletrébnico de Varredura (MEV) foram realizadas
numa selecdo de 18 amostras (natural, queimada a 900°C e 1100°C) que
apresentavam superficies mais homogéneas, sem fissuras. Algumas destas foram
analisadas no Microlab do DEGEO no Microscopio eletronico — JEOL 5510(Scanning
Electron Microscope), outras no centro de microscopia da UFMG nos seguintes
microscoépios MEV JEOL JSM - 6360LV e MEV-FEG - Quanta 200 FEI.

As analises quimicas por fluorescéncia de raios X, dos elementos maiores e
menores, foram efetuadas em 5 corpos de prova queimados a 1100°C. O
equipamento utilizado foi da Philips - PANalytical, modelo MagiX com amostrador
automatico PW 2540, equipado com tubo de rédio a 2,4 kW no laboratério da

Geosol.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

A anélise dos ensaios tecnoldgicos® mostrou que os corpos de prova obtidos de
misturas com 10% apresentam maior resisténcia mecéanica independentemente da
proveniéncia da argila e da temperatura de queima (Tabela 1). Entretanto, maior
resisténcia mecanica foi obtida para os corpos queimados a 1100°C. Para esta
proporcao de filito de 10%, apesar da retracéo linear ser maior do que para as outras
proporg¢des, atingindo um maximo de 0,54 %, este valor ainda & considerado como

baixo para sua utilizacdo na ceramica estrutural ®.

Tabela | - Valores da Retracdo Linear, Absorcdo de agua e Resisténcia a
compress&o dos corpos ceramicos®
Retracéo linear Absorcéo de agua Resisténcia a
Amostra (%) (%) compresséo (MPa)
1100 °C |900°C 1100 °C |900°C 1100 °C 900°C

ACM 10F 0,40 0,04 4,99 8,04 52,93 38,50
ACM30F 0,23 -0,05 5,91 8,61 31,96 29,69
ACMS50F 0,13 -0,10 6,77 8,57 23,68 31,16
DB 10F 0,25 0,03 5,56 7,77 69,25 61,35
DB30F 0,18 -0,07 5,74 7,95 4,16 44,33
DB50F 0,11 -0,11 5,85 8,17 50,33 33,29
R510F 0,19 0,05 8,94 9,66 48,42 28,31
R530F 0,10 -0,06 8,93 10,28 35,56 24,68
R550F 0,03 -0,10 9,18 10,49 28,56 22,78
AM10F 0,54 0,06 4,46 8,85 39,06 33,47
AM 30F 0,27 -0,02 6,60 8,89 9,90 23,75
AM50F 0,14 -0,11 7,82 9,43 17,68 21,92
FS10F 0,33 0,03 6,56 9,21 47,85 36,74
FS 30F 0,15 -0,06 7,73 9,38 28,57 29,59
FS50F 0,00 -0,09 8,87 9,62 22,61 27,60

A mineralogia dos corpos de prova das misturas naturais € muito similar: caulinita
(predominante), quartzo e, moscovita. O conteddo em hematita e goethita varia em
funcdo das amostras de base e o de rutilo € raro (Figura 2). Quando aquecidas a
900°C a caulinita reduz ou desaparece, a moscovita tende a reduzir igualmente e os
picos do quartzo e da hematita aumentam. Nesta temperatura a mulita foi
identificada pontualmente. Em efeito, a temperatura de desidroxilacdo da moscovita

pode variar de 750°C a 1050°C em funcéo dos polimorfos ©.
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Figura 2 — Difratogramas de raios X de corpos de prova confecionados com misturas
de argilas e filito a temperatura natural e, queimadas a 900°C e 1100°C. C=caulinita;
Q=quartzo, M=Moscovita, Go= Goethita, H=hematita, Ru=rutilo, Mu=mulita.

Uma fase amorfa, detectada pela banda no intervalo entre 20° e 24°, é frequente nas

temperaturas de queima. Essa assinatura pode ser relacionada a formacdo de me-
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tacaulinita (mistura amorfa de alumina e silica) que ocorre entre 550°C e 980°C*?

além de uma fase vitrea de SiO, amorfo, que ocorre a partir de 985°C, em presenca
de KO, Existindo aluminio disponivel, como o caso das amostras de argila utili-
zadas, o produto da reacéo da silica da fase vitrea pode ser mulita.

A 1100°C nota-se o0 desaparecimento quase completo da mica, o aparecimento dos
picos da mulita com maior frequéncia e a zona amorfa da fase vitrea aumenta. Entre
550°C e 980°C ocorrre a formacdo de mistura amorfa de alumina e silica®®. A partir
de 1000°C e 1050 °C a metacaulinita, que foi formada entre 550°C e 980°C, é
completamente desidroxilisada, formando a mulita (Al,SiOs). Contudo, a cristalizacéo
completa da mulita pode chegar a 1800°C si existir elementos disponiveis para sua
formacéo conforme observado no diagrama de fase alumina (Al,O) e silica (SiO,)*?.
A composicdo quimica (Tabela Il) das misturas indica a relacao SiO,/Al,O3 inferior a
1,4, exceto para 11FS10F. O excedente de silica observado pode estar relacionado
a variacdo no contetudo de quartzo (SiO) nas argilas, que é confirmado com a
difratometria de raios X (Figura 2) e microscopia eletrénica (Figura 3). Da mesma
forma, a variacdo nos teores de Fe,O3; € decorrente da presenca de hematita e
goethita nas argilas (Figura 2), variando entre 7,8 e 17,5 % nas mais ricas nestes
oxidos e hidroxidos e, inferior a 5%, nas mais empobrecidas.

O teor de K,0O é baixo (<2%), apesar da adicdo de filito, utilizada para aumentar o

conteudo de fundentes.

Tablela Il — Composi¢ado quimica das amostras queimadas a 1100°C

Amostra SiO, | Al,O3 | Fe;03 [K,O | TiO, |P,Os [Na,O [CaO |MgO |MnO |SiO,/Al,03|LOI
% % % % % % % % % % % %
11 ACM10F| 53,2 | 37,1 | 3,08 | 1,84 | 2,07 | 0,46 | <0,1 | 0,07 | 0,33 | 0,01 14 0,54
11 DB10OF 532 | 374|292 |197 | 1,8 |0,086| 0,21 | 0,01 | 0,34 |<0,01 1,4 4,15
11 R510F 51,7 | 411 | 43 | 1,59 |225|0,076| 0,11 | 0,06 | 0,23 | 0,01 1,2 0,57
11AM10F | 44,6 | 332 | 17,5 | 1,77 | 2,27 | 0,08 | 0,12 | 0,02 | 0,42 | 0,13 1,3 0,18
11 FS10F 534 | 336 | 7,81 | 1,67 | 1,78 |0,056| <0,1 | 0,02 | 0,24 | 0,01 1,59 0,78

Ao microscopio eletrbnico de varredura (MEV), observa-se uma evolucéo
progressiva do processo de sinterizacdo partindo do estado natural, 900°C a 1100°C
(Figura 3):

-a 900°C a sinterizagdo dos minerais € incompleta. Nota-se que a caulinita perde
sua forma hexagonal e a mulita é raramente observada. A mica branca conserva,

localmente, seu habitus fibroso. O quartzo ndo tem forma definida e encontra-se
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imiscivel nas fases metacaulinita e mica branca. Nota-se a formacao de porosidade,
microfraturas de retragdo no contato entre o quartzo e as outras fases.

- a 1100°C a sinterizacdo € mais eficaz e homogénea. Nesta temperatura observa-
se a presenca de mulita em coexisténcia com pouca mica residual, silica amorfa e
outras fases amorfas. A mulita € comum em produtos refratarios ceramicos de alta

resisténcia mecanica.

CONCLUSOES

Os resultados da caracterizagdo mineraldgica, quimica e morfologica (MEV) de
corpos de prova formulados a partir de misturas de argilas cauliniticas e cauliniticas
ferruginosas com filito mostram que:
- independente da amostra inicial e de sua composicdo mineraldgica a adicao de
10% de filito € suficiente para melhorar suas caracteristicas reoldgicas e sua
sinterizag&o. Valores superiores a 10% reduzem a resistencia mécanica,;
- a sinterizacao € incompleta para os corpos de prova queimados a 900°C;
- a sinterizacdo é mais eficaz e homogénea a 1100°C. Nesta temperatura observa-
se a presenca de mulita com maior frequéncia que em 900°C. A mulita ocorre em

coexisténcia com pouca mica residual e silica amorfa.
O estudo mostrou que 0s corpos ceramicos obtidos de misturas com 10% de filito e

queimados a 1100°C apresentaram as melhores caracteristicas para utilizagdo na

indUstria de ceramica estrutural e refratarios.
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Figura 3 — Fotomicrografias de microsonda eletrdnica de varredura (MEV) das
misturas naturais e queimadas a 900°C e 1100°C. Imagens elétrons retroespalhados
a partr do MEV JEOL JSM - 6360LV (ACM10F,DB10F, R510F, 9R510F,
9AM10F,11AM10F, FS10F, 9FS10F), imagens MEV -FEG- Quanta 20 (ACM50F,
9ACM50F, 11ACM50F, 9DB10F, AM10F). Q=quartzo, M=Muscovita, Go= Goethita,
H=hematita, MU=mulita, P=Porosidade.
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MINERALOGICAL CHARACTERIZATION AND CHIMISTRY OF POTTERY MADE
FRON MIXING KAOLINITIC CLAYS AND PHYLLITE OF REGION QUADRILATERO
FERRIFERO-MINAS GERAIS

ABSTRACT

The mineralogical, chemical and morphological properties of test specimens made
from ceramic raw materials of low economic value of the Iron Quadrangle region-MG
were determined to the application in structural ceramics. Ferruginous kaolinitic clay
and kaolinite were mixed with different proportions (10, 30 and 50%) with phyllite.
The best results mechanical and morphological were obtained for mixtures of 10%
phyllite has independent sample basis. The specimens sintered at 900°C do not
show complete sintering (the thermal decomposition of kaolinite metakaolin without
forming mullite). The burning at 1100°C allows better sintering and the formation of

mullite in some samples.

Key-words: KAOLIN, X-ray fluorescence, X-ray diffraction, SEM
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