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Resumo

O estado do Rio Grande do Norte se destaca como um importante polo de industria
de ceramica vermelha, onde estas empresas estdo concentradas nas proximidades
de Natal, no vale do Rio AssU, e na regido do Serid6. Além destes pontos, elas
podem ainda ocorrer dispersas, em diversos municipios. Este estudo tem por
objetivo avaliar o potencial de argilas oriundas da regido do vale do Assu utilizadas
na producdo de pecas ceramicas. Para tanto, foram realizados ensaios para
caracterizacdo quimica e mineraldgica, utilizando as técnicas de Fluorescéncia de
Raios-X (FRX) com perda ao fogo e Difratometria de Raios-X (DRX),
respectivamente. Além disso, foi feito o ensaio de indice de Plasticidade, Analise
Termogravimétrica (TG) e Analise Termodiferencial (DTA). Posteriormente, o
material foi sinterizado nas temperaturas de 850 °C, 900 °C e 950 °C, para
determinar propriedades como: Absorcdo de Agua, Porosidade Aparente, Densidade
Aparente, Retracdo Linear de Queima e Limite de Ruptura a Flexdo. Sendo
realizada também, analise de Microscopia Eletrénica de Varredura na argila in
natura e da superficie de fratura dos corpos de prova apds ensaio de flexdo. As
argilas estudadas apresentam propriedades para confec¢do de produtos de maior
valor agregado em comparacdo aos atuais produtos fabricados pelas industrias no
Vale do Assu.
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INTRODUCAO

O setor ceramico, em especial as industrias de ceramica estrutural (ICE’s),
figura entre as cadeias produtivas de maior importancia na economia potiguar,
principalmente em municipios do interior do Estado. O vale do Acu, a regido do
Apodi e o Seridd destacam-se pela concentragao das ICE’s, embora haja unidades
produtivas espalhadas em todo o Estado .

As matérias-primas ceramicas podem ser classificadas como plasticas e néo-
plasticas. Embora ambas exercam funcfes ao longo de todo o processo ceramico,
as matérias primas plasticas sao essenciais na fase de conformacéo, enquanto que
as ndo-plasticas atuam mais na fase do processamento térmico. As principais
matérias-primas plasticas utilizadas no preparo das massas de revestimentos sdo
argilas plasticas (queima branca ou clara), caulim e argilas fundentes (queima
vermelha) 2.

Neste trabalho sera apresentado um estudo preliminar das propriedades e
caracteristicas das matérias-primas utilizadas e dos produtos da industria ceramica
vermelha, com impacto direto no processo produtivo desse setor, avaliando uma
maior possibilidade de uso dessas matérias-primas, principalmente no que diz
respeito a producdo de produtos ceramicos de maior valor agregado, e melhor
aproveitamento tecnolégico de suas caracteristicas, proporcionando melhoria na

qualidade dos produtos j& produzidos.
MATERIAIS E METODOS

Incialmente foram coletadas duas amostras de argila utilizadas na fabricacéo
de ceradmica vermelha no Vale do Assu, ambas foram fornecidas pela empresa A.B.
Ceramica LTDA, localizada no municipio de Itaja.

As matérias-primas foram secadas na estufa a 110°C durante 24 horas.
Posteriormente foram moidas e passadas em peneira de 100 mesh (um), para

ensaios de caracterizacgao fisica, quimica e mecanica.

ANALISE QUIMICA E MINERALOGICA

A composicdo quimica foi determinada pelo método semiquantitativo da

amostra em pod, sob atmosfera de vacuo, em espectrémetro de fluorescéncia de
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raios-X, Shimadzu, modelo EDX 720, o qual identifica elementos contidos entre os
elementos Sédio (Na) a Uranio (U).

A analise mineralogica foi feita por um difratbmetro de raios-X (DRX)
Shimadzu, modelo XRD-6000, operando com a tenséo e corrente de 40 kV e 30 mA,
respectivamente, com radiacdo CuKa (A=1.5406 A). Os padrdes de difracdo foram

identificados entre 2° e 80° com angulo 26 a uma taxa de varredura de 2°/min

ANALISE TERMICA

Em cada argila foram realizadas as seguintes andlises térmicas: Analise
Térmica Diferencial (DTA) e Andlise Termogravimétrica (TG), no equipamento TA
Instruments, modelo SDT Q600. As amostras foram aquecidas da temperatura
ambiente até 1000 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C/min, vazdo de 50 ml/min e
utilizando-se um cadinho de platina com 15 mg, aproximadamente.

A perda ao fogo foi feita apés o material ser secado em uma estufa por 24
horas a temperatura de 110°C, onde este foi aquecido em forno mufla até 1000°C

por uma hora.

INDICE DE PLASTICIDADE

A plasticidade da argila A foi avaliada através da determinacao dos limites de
Atterberg: Limite de Liquidez (LL) e Limite de Plasticidade (LP), compondo o indice
de Plasticidade (IP). Estes indices foram determinados com auxilio do aparelho de
Casagrande, de acordo com as normas NBR 7180 (ABNT, 1984b) ¥ e NBR 6459
(ABNT, 1984c) ©.

DEFINICAO DAS FORMULACOES

A definicdo das formulacbes teve como parametro a composicdo de massa
utilizada pela industria ceramica que forneceu as argilas. Atualmente a mistura é de
uma porcdo da argila ndo plastica para duas porcOes da argila plastica. Neste
trabalho foram feitas trés formulagbes, sendo uma formulacéo igual a utilizada pela
indUstria e as demais variando a quantidade de argila plastica acima e abaixo da

formulacéo utilizada na industria, conforme Tabela 01.

1639



57° Congresso Brasileiro de Ceramica
5° Congresso Iberoamericano de Ceramica
19 a 22 de maio de 2013, Natal, RN, Brasil

Tabela 01: Formulagdes das argilas.

AM 01 1 1
AM 02 2 1
AM 03 3 1

CARACTERIZACAO TECNOLOGICA

Para os ensaios tecnoldgicos foram confeccionados corpos de prova de 20g de
perfil retangular em quadruplicatas, com dimensdes 10x10x100mm com 10% de
umidade, conformados sob pressédo de 300 Kgf/cm2. Depois de preparados, a etapa
seguinte constituiu-se em secagem a 110 °C durante 24 horas. A queima dos corpos
de prova foi realizada em forno tipo mufla em temperaturas de 800°C, 850 °C, 900
°C e 950°C, da temperatura ambiente até 450°C, com taxa de 10°C/min, de 450°C a
550°C a taxa aplicada foi de 5°C/min, com patamar de 30 minutos. Desta
temperatura até a temperatura final desejada, a rampa de aquecimento foi de
10°C/min, com patamar de 60 minutos. Realizaram-se pesagens e medi¢cdes dos
corpos de prova em todas as etapas de secagem e sinterizacdo. Os corpos de prova
sinterizados foram submetidos aos ensaios de Arquimedes para obtencédo dos dados
de AA, MEA e PA.

Também foi avaliado a Retracéo Linear de Queima (RLQ) e Tenséo de Ruptura
a Flexdo (TRF), este ultimo ensaio feito em maquina de ensaios universal Shimadzu,

modelo AG-1 250kN, adaptada para flexdo em trés pontos.
RESULTADOS E DISCUSSAO

ANALISE QUIMICA E MINERALOGICA

A composi¢do quimica das argilas A e B, determinada por FRX, podem ser
observadas na Tabela 02. O material € composto essencialmente por SiO,, Al,Og,
MgO e K;0. O o6xido SiO; presente nas duas argilas € essencialmente do Quartzo e
do argilomineral Montmorilonita presente nestas argilas, confirmado pelo
Difratograma de Raios-X mostrado pelas Figuras 1 e 2, para as argilas A e B,

respectivamente.
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Os teores de 6xido de ferro de 5,82% presente na argila A e de 6,38% na argila
B, que confere aos produtos uma coloracdo avermelhada apés queima, como foi
constatado nas argilas em estudo. A perda ao fogo foi aproximadamente de 7% para
a argila A e de 3% para a argila B, que sdo basicamente devido as perdas de agua
da estrutura do argilomineral montmorilonita. O maior percentual de perda ao fogo
da Argila A em relacdo a Argila B se deve a maior concentracdo de argilomineral

presente nesta argila.

Tabela 02 - Composigao quimica (%) das Argilas A e B.

Arglla/Comp S|02 A|203 Fe203 MgO Kzo T|02 CaO | MnO V205 P.F.

Argila A 45,88 | 33,56 | 5,82 | 4,10 | 2,32|0,80| 0,73 | 0,09 | 0,05 | 7,11

Argila B 52,58 |35,23| 6,38 | 1,60 |0,43|0,25|0,17 | 0,24 | 0,01 | 3,19
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Figura 01 — Difratograma apresentando as fases cristalinas identificadas nas Argilas A e B.

ANALISE TERMICA

As curvas de Analise Termogravimétrica (TG) das argilas A e B sao
visualizadas nas Figuras 2 e 3, respectivamente. Para Argila A, ocorre dois eventos,
um referente a agua livre, adsorvida nas particulas, apresentando uma perda de
massa de 4,2%, com pico na temperatura de 48°C e o segundo evento referente a
liberacdo de hidroxila da estrutura do argilomineral montmorilonita (confirmado pelo
difratograma da referida argila) com perda de aproximadamente 5,4%, com pico

maximo na temperatura de 451°C.
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Para Argila B, observam-se trés eventos, o primeiro corresponde a agua
adsorvido com pico em 45°C, com perda de massa de 1,2%, o segundo evento esta
associado a decomposicdo de matéria organica do material, com 0.8% de perda e o
terceiro, refere-se a liberacdo da agua de estrutura dos argilominerais caulinita e
montmorilonita, este confirmado pela analise de difratometria.

As Figuras 04 e 05 apresentam as Analises Térmicas Diferenciais (DTA) das
Argilas A e B, respectivamente. Na Figura 04, Argila A, a curva exibe um pico
endotérmico que ocorre entre 25°C e 150°C, corresponde a evaporacao da agua
adsorvida, e outro pico endotérmico entre 416°C e 500°C devido liberacdo da
hidroxila da estrutura do argilomineral montmorilonita, na sequencia ha um evento
exotérmico observado entre 838°C e 910°C, referente a formacgéo da fase espinélio
Si-Al. Na Figura 05, a curva DTA da argila B exibe dois picos endotérmicos, o
primeiro entre 45°C e 150°C, referente a evaporacdo da agua adsorvida, e o
segundo entre 386°C e 453°C devido a reacao de liberacdo da agua de estrutura

dos argilominerais.
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Figura 04 - Curva termodiferencial da amostra da argila A.
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Figura 05 - Curva termodiferencial da amostra da argila B.

INDICE DE PLASTICIDADE

Para a argila A, o limite de liquidez (LL) obtido foi 46,85 e o limite de
plasticidade (LP) 29,07, assim o indice de Plasticidade (IP) foi 17,78, sendo
classificada como argila altamente plastica. Isto € importante visando o
processamento das matérias primas, uma vez que a plasticidade facilita o processo
de extrusao, reduz o desgaste do equipamento de moagem e de conformagao
(prensa) e confere aos produtos ceramicos um 6timo acabamento superficial ©, por
outro lado, esse tipo de argila apresenta dificuldade de secagem e necessita de
blenda com outras argilas de baixa plasticidade. J4 a argila B ndo apresentou
plasticidade, possivelmente em uma classificagdo granulométrica essa matéria prima

seja classificada como silte. A funcdo dessa argila na formulacdo é reduzir a

plasticidade, ajustando a formulag¢é@o as necessidades do processo, evitando trincas
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durante a secagem e defeitos geomeétricos (desvios de esquadro e diferencas de
tamanho dos produtos).

PROPRIEDADES TECNOLOGICAS

Os resultados das propriedades tecnoldgicas sdo apresentados nas Figuras de
06 a 10. A Massa Especifica Aparente (MEA), Porosidade Aparente (PA), Retracéo
Linear (%) e Absorcdo de Agua(%) sdo apresentadas nas Figuras 06 a 09. Observa-
se que, para estas propriedades, entre as temperaturas de 800°C e 900°C houve
pouca variacdo e entre 900° e 950° houve uma variagdo mais acentuada. Essa
reducdo de porosidade e consequente reducdo da porosidade e elevacdo da massa
especifica podem ser justificadas pela atuacdo dos elementos fundentes (Anortita,
Flogopita) presente nas argilas, principalmente Argila A, conforme ja apresentado na

analise quimica desta argila.
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Os resultados mostram que a variacdo de MEA, PA, RL e AA em relagdo ao
tipo de formulacdo foram aproximados, ndo tendo uma tendéncia predominante. Ja
para Resisténcia Mecanica a Flexao houve variacdes significativas, conforme pode
ser constatado na Figura 10. A Formulacdo AM-01 que tem o maior percentual de
argila ndo pléstica, 50%, consequentemente o maior percentual de residuo, foi a que
apresentou os menores valores RMF.
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Figura 10— Resistencia Mecanica & Flexao(Mpa)

MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

As imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura das superficies
de fratura da formulacdo AM 02 sdo apresentadas pelas Figuras 11 a 13, onde
mostra a evolucdo da sinterizacdo da dessa formulagdo entre as temperaturas de
850°C e 950°C. As camadas, foliagbes, sdo ortogonais a superficie de fratura,

consequéncia da forma de compactacao dos corpos de provas.

Fig. 11: Micrografia de MEV Fig. 12: Micrografia de MEV Fig. 13: Micrografia de MEV
da AM 02 a 850°C, 1000x. AM 02 a 900°C, 1000x. AM 02 a 950°C, 1000x.
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As imagens obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura das superficies
de fratura das formulacbes AM 01, AM 02 e AM 03 sinterizadas a 900°C s&o
apresentadas pelas Figuras 14 a 16, respectivamente. Observa-se pelas imagens
uma significativa reducédo da porosidade da formulacdo AM 03 em relacdo a AM 01,
justificada pela quantidade de minerais de maior granulometria, como o quartzo,

presente na Argila B, onde amostra AM 01 contem 50% dessa argila enquanto a

amostra AM 03 contem apenas 25%.

Fig. 14: Micrografia de MEV  Fig. 15: Micrografia de MEV  Fig. 16: Micrografia de MEV
AM 01 a 900°C, 1000x. AM 02 a 900°C, 1000x. AM 03 a 900°C, 1000x.

CONCLUSOES

As argilas estudadas apresentam propriedades tecnolégicas para confeccao de
produtos de maior valor agregado em comparacao aos atuais produtos fabricados
pelas indastrias no Vale do Assu. A argila denominada de Argila A apresenta
excelente plasticidade e em proporcao de mistura adequada, com argilas de menor
plasticidade, pode-se confeccionar desde blocos de vedacdo até produtos
estruturais.

As formulacbes AM 02 e AM 03 apresentaram propriedades tecnoldgicas
semelhantes o que defini uma faixa de mistura (66,6% a 75% da Argila A) que a
industria pode usar para confeccionar produtos, como bloco de vedacao e lajotas,
sem ter perdas da qualidade desses produtos.

O uso da Argila B em propor¢cao acima de 33,3% pode comprometer as

propriedades dos produtos ceramicos, principalmente a resisténcia mecanica.
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