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Resumo

Nas argilas séo encontrados diferentes minerais como: argilominerais, quartzo,
feldspato, carbonatos e 6xidos metélicos além de matéria orgéanica; por essa
razdo € interessante purificar as argilas, especialmente quando elas se
destinam a aplicacdes tecnoldgicas. O objetivo deste trabalho foi avaliar as
caracteristicas de argila purificada em relagdo a argila bruta. A argila utilizada
foi um caulim procedente de Vitéria da Conquista (BA). A amostra foi
submetida ao processo de purificacdo por via Umida e caracterizada através de
DRX, MEV, analise quimica (AQ), microscopia Otica e quanto ao teor de
matéria organica foi efetuado segundo o método Walkley-Black. As argilas
bruta e purificada sdo constituidas principalmente de caulinita e quartzo, sendo
que a argila purificada apresenta menos quartzo. As amostras apresentaram
estrutura tipicamente lamelar, conforme observado por MEV. A analise por
microscopia 6tica mostrou que a argila purificada apresentou cor e tamanho de

graos mais regulares e menores em relacao a argila bruta.

369


mailto:camilamartini@usp.br

58° Congresso Brasileiro de Ceramica
18 a 21 de maio de 2014, Bento Gongalves, RS, Brasil

Palavras — chaves: caulinita, quartzo, purificacao.
INTRODUCAO

As argilas sdo formadas por particulas cristalinas pequenas de um
argilomineral ou por uma mistura de diversos argilominerais, que sao
compostos por silicatos hidratados de aluminio e ferro e possui certo teor de
elementos alcalinos e alcalinos terrosos, apresentam uma baixa granulometria
natural e adquirem plasticidade quando em contato com a agua™?=.

Também estdo presentes nas argilas impurezas como: matéria organica,
sais solluveis, particulas de quartzo, pirita, mica, calcita, dolomita e outros
minerais residuais e alguns minerais amorfos, além de matéria organica. Essas
impurezas variam em teor e espécie, de acordo com o tipo de argila e deposito.
Por esta razdo muitas vezes a purificacdo da argila se torna necessaria, pois
algumas impurezas podem interferir negativamente em algumas das
propriedades das argilas*”.

O objetivo deste trabalho é submeter uma argila caulinitica a processo

de purificacdo e estudar os componentes em cada fase.

MATERIAIS E METODOS

MATERIA- PRIMA: ARGILA

Para a realizacdo deste trabalho foi utilizada uma argila caulinitica
proveniente de Vitéria da Conquista (BA). A argila recebeu a sigla CAM 01 e foi
caracterizada em seu estado bruto e peneirada até passagem na peneira
ABNT n° 200 (abertura 0,075 mm).

CARACTERIZACAO DA ARGILA

No Laboratério de Matérias Nao Metdlicos Pérsio de Souza Santos
(LPSS) do Departamento de Metalurgia e Materiais (PMT) da Escola
Politécnica da Universidade de S&o Paulo (USP), foram realizadas as

seguintes caracterizagoes:

e Purificagédo da argila
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A argila em seu estado bruto, depois de peneirada até passagem em
peneira ABNT n° 200, foi submetida a processo de purificacdo que consiste em
pesar 30g de argila e adicionar 300 mL de agua destilada, em seguida essa
disperséo é agitada em agitador mecanico Hamilton Beach por 20 minutos, em
seguida a disperséo é transferida para um béquer, e deixada de repouso por 24
horas para que ocorra a separacdo das fases. Com as fases separadas ocorre
a transferéncia quantitativa para diferentes béqueres. O material de cada
béquer é lavado em Funil de Buchner com Kitassato em bomba a vacuo com
1500 ml de agua destilada. Em seguida as fases obtidas sdo colocadas em
uma estufa a 60°C para secar por 24 horas.

e Difracdo de raios X (DRX)

O difratograma de raios X foi obtido pelo método do pd, utilizando
aparelho Philips, modelo X'pert MPD, operando em radiacdo Cu Ka, em 40 kV

e 40 mA, com uma velocidade de passo 20 /s = 0,020 e passo de 1s.
e Microscopia estereoscopica

A microscopia estereoscopica foi realizada na argila em p6 no aparelho
da marca Zeizz STEMI — 2000 C.

e Quantificacdo do teor de matéria organica da amostra CAMol

bruta.

A quantificacdo do teor de matéria organica foi realizada segundo a
adaptacao do método proposto por Walkley — Black, que consiste em secar 1 g
de argila, passada em peneira ABNT n° 200, por 48 horas em estufa de 60°C,
pesar o material seco para verificar a perda de umidade, depois colocar em um
erlenmeyer 0,2000 g da argila seca e adicionar 20 mL de dicromato de potassio
1IN e a seguir 40 mL de acido sulfarico concentrado. Caso a solucdo apresente
tracos da cor verde, devem ser acrescentadas quantidades crescentes de
solucédo de dicromato de potassio 1N: 20, 30, 40 ou 50 mL, até que a coloracéo
da solucdo permaneca sem tracos de verde, ou seja, a solugdo deve manter a
coloracdo alaranjada. Em seguida a solucdo deve ser levada para agitacao
magneética por 1 minuto e deixada em repouso por 30 minutos. ApOs 0 repouso

a solucéo deve ser diluida em volumes de 100, 150, 200 e 250 mL de acordo
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com a quantidade de dicromato de potassio 1N adicionado anteriormente.
Depois retirar 50 mL da solucdo diluida, transferi-la para outro erlenmeyer e
adicionar 150 mL de agua destilada, 10 mL de &cido fosférico a 95% e como
indicador a difenilamina a 0,5% diluida em &cido sulfdrico. Para finalizar titula-
se a solucdo com sulfato ferroso 0,25 N até viragem para a cor verde. Os
calculos foram feitos de acordo com a equacéao (A) e (B):

% C = (meq.g de Cr,0;* - meq.q de Fe *) x 0,003 x (% umidade) x fd (A)

M

Teor de M.O = C x 100/58 (g/kg) (B)
Onde:

meq.g de Cr,0O; % = Volume de dicromato pipetado x normalidade da solucéo
de dicromato

meq.g de Fe %" = Volume de sulfato ferroso gasto na titulagdo x normalidade
determinada pela prova em branco.

% umidade = Percentagem de matéria secaa 60° C
M = Peso da amostra tomado para a oxidacéo
fd = fator de diluicao;

No Instituto de Geociéncias da Universidade de S&o Paulo foi realizada
a Microscopia eletrdnica de varredura (MEV) em microscopio 440 LEO,
equipado com detector de estado solido Si (Li) em espectrometria de raios X de
energia dispersiva, a amostra de argila foi revestida com ouro em EMITECH
K550 revestido por crepitacéo.

No Instituto de Quimica da Universidade de Sao Paulo foi realizada a
Andlise Quimica (AQ) da amostra CAMOL1 bruta.

A andlise quimica foi realizada para os elementos menores: Arsénio
(As), Cobre (Cu), Niquel (Ni), Chumbo (Pb) e Zinco (Zn), para a verificacdo da
quantidade dos contaminantes acima citados. O equipamento utilizado foi o
Espectrometro Otico de Emissdo Atdmica com Plasma Indutivamente Acoplado

(ICP OES Radial) da marca Spectro, modelo Arcos, com 0s seguintes
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comprimentos de onda As: 189,042 nm; Cu: 324,754 nm; Ni: 231,604 nm; Pb:
220,353 nm e Zn: 213,856 nm. De acordo com o método utilizado (com base
no método EPA 3052), 1,0 g de amostra de argila foi misturado com 25 mL de

uma mistura de HNOg3, HF e HCI em 250 mL proveta, e digerida a 100 ° C.

RESULTADOS E DISCUSSOES

PURIFICACAO DAS ARGILAS

Através do método descrito na sec¢do de materiais e métodos foram
obtidas duas fases para a argila CAM 01, uma fase aparentemente mais
grossa, chamada de fase 1 e uma fase aparentemente mais fina, chamada de

fase 2. A fase mais grossa ficou depositada no fundo do béquer enquanto que

a fase mais fina ficou suspensa na agua, como mostra a figura 1:
)

Fase 2 - suspensa

v

Fase 1 — depositada no béquer

Figura 1: Argila CAM 01 purificada.

DIFRACAO DE RAIOS X (DRX)

Na figura 2 estédo as curvas obtidas para a difracao de raios X através do
método do po, para as argilas CAM 01 bruta e purificada (fase 1 e fase 2).

CAM 01 - Bruta
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Figura 2: Difracao de raios X para argila CAM 01 bruta e suas fases.
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A argila CAM 01 bruta é formada pelo argilomineral caulinita (K) e pelo
mineral acessorio quartzo (Q). O pico caracteristico para o argilomineral
caulinita (K) estad na distancia interplanar doo:= 7,15 A e para o mineral
acessorio quartzo (Q) o pico caracteristico esta na distancia interplanar doo;=
4,05 A.

A fase 1 apresenta um pico para o argilomineral caulinita e trés picos
para o mineral acessorio quartzo, o pico caracteristico da caulinita com dgo;=
7,13 A assim como o primeiro pico caracteristico de quartzo com dgo;= 4,08 A
estdo na mesma posicdo em relacdo a argila bruta, os outros picos referentes
ao quartzo com doo1= 2,67 A e doo1= 1,88A estdo deslocados em relagéo a
argila bruta e também é possivel observar que a fase 1 apresenta um pico de
guartzo a menos que a argila bruta.

Na fase 2 é possivel observar o surgimento de cinco picos de caulinita
com doo1= 4,45 A, doo1= 3,57 A, dooi= 2,56 A, dooi= 2,33 A e doos= 1,94 A e
também apresentou o desaparecimento de um pico de quartzo em relacdo a
argila bruta em d = 4,08 A, o desaparecimento deste pico de quartzo também
pode ser devido a perda de material durante a lavagem.

Os deslocamentos entre os picos da argila bruta e suas fases podem
ocorrer devido a uma provavel diferenca de granulometria apresentada, sendo
possivel observar que a fase 2 apresenta uma maior quantidade de picos
referentes ao argilomineral caulinita, e provavelmente esta fase contenha uma
maior quantidade do argilomineral, enquanto que a fase 1 apresenta mais picos
do mineral acessério quartzo o que indica provavelmente que esta fase esta

com a maior quantidade de quartzo.

MICROSCOPIA ESTEREOSCOPICA

A microscopia estereoscoépica foi realizada na argila CAM 01 bruta e
purificada (fase 1 e fase 2). A figura 3 apresenta a micrografia da argila CAM
01 bruta, CAM 01 fase 1 e CAM 01 fase 2 respectivamente e todas com

aumento de 100X.
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Figura 3: A) Micrografia da argila CAM 01 bruta, B) Micrografia da argila
CAM 01 purificada fase 1, C) Micrografia da argila CAM 01 purificada fase 2.

A micrografia A apresenta a argila CAM 01 bruta com coloragdo branca
e cristais de quartzo, alguns gréos de coloracao laranja e alguns aglomerados
de caulinita; a argila possui tamanho e forma variados.

A micrografia B apresenta a argila CAM 01 purificada fase 1 com
coloracdo marrom claro, cristais de quartzo, alguns graos de coloracao laranja,
aglomerados de caulinita e apresenta graos opacos com tamanho e forma
variados.

A micrografia C apresenta a argila CAM 01 purificada fase 2, nesta fase
a argila apresenta coloragdo marrom, possui graos translicidos e opacos com
tamanho e forma variados.

As diferencas entre a argila CAM 01 bruta e purificada (fase 1 e fase 2)
estdo na coloracdo e formato dos gréos. A argila CAM 01 bruta apresenta
graos opacos e mais arredondados e coloracao branca, enquanto que a argila
purificada fase 2 apresenta grdos translicidos e opacos, com formato de
placas e coloragdo marrom, enquanto que a fase 1 apresenta coloracdo
marrom claro, os cristais de quartzo possuem formato tubular e os gréos
possuem tamanho variado e formato de grdos mais arredondados e opacos
assim como na argila CAM 01 bruta

MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

As micrografias da argila CAM 01 bruta, CAM 01 fase 1 e CAM 01 fase 2
estdo apresentadas na figura 4 com aumento de 1000X, 1000X e 2000X

respectivamente.
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Figura 4: A) Micrografia da argila CAM 01 bruta com aumento de 1000X,
B) Micrografia da argila CAM 01 fase 1 com aumento de 1000X e C)
Micrografia da argila CAM 01 fase 2 com aumento de 2000X.

Através das micrografias é possivel observar que a argila CAM 01 bruta
apresenta estrutura lamelar com placas pseudo-hexagonais e bordas
irregulares, além de aglomerados de particulas com morfologia irregular e
contornos bem definidos. Outra estrutura presente na argila CAM 01 bruta é a
estrutura tubular, que pode ser atribuida para o quartzo.

Nas micrografias da argila CAM 01 purificada fase 1 e fase 2 é possivel
observar a estrutura lamelar com placas pseudo-hexagonais e bordas
irregulares e aglomerados de particulas com morfologia irregular e contornos

bem definidos.

QUANTIEICACAO DO TEOR DE MATERIA ORGANICA

Para a quantidade de matéria organica presente na argila CAM 01 bruta
obtida usando o método de Walkley-Black € de teor de 1,36% de matéria na
argila CAM 01 bruta. Este teor a enquadra na classificacdo de solo como

devendo ter sido retirada de solo arenoso, com alto teor de silica®

ANALISE QUIMICA

A analise quimica foi realizada na argila CAM 01 bruta; foram analisados

0s niveis dos elementos toxicos arsénico (As), niquel (Ni), zinco (Zn), chumbo
(Pb) e cobre (Cu). A tabela 1 apresenta os resultados obtidos e os limites
maximos para cada um dos elementos recomendado pela ANVISA para

alimentos.
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Tabela 1: Comparacédo das quantidades dos elementos toxicos
encontradas na argila CAM 01 bruta com o limite recomendado pela ANVISA

para alimentos.

Limite dos elementos toxicos Limite dos elementos toxicos
Elemento toxico encontrados na argila CAM 01 Bruta recomendado pela ANVISA
(ppm) (ppm)
As 0,04 0,1
Ni 0,02 0,1
Zn 0,02 5,0
Cu 0,01 5,0
Pb 0,01 0,2

A andlise quimica dos elementos téxicos analisados mostra que na
argila CAM 01 bruta esses elementos estdo presentes em quantidades

menores que as quantidades estabelecidas pela ANVISA para alimentos.

CONCLUSAO

A argila CAM 01 é uma argila composta por caulinita e quartzo como
mostrado pela difracéo de raios X e microscopia eletrénica de varredura, porém
esta argila possui grande quantidade de quartzo, que foi comprovada pela
quantificacdo da matéria organica, pois esta argila foi classificada como uma
argila retirada de solo arenoso. Através da microscopia estereoscopica também
€ possivel observar a grande quantidade de quartzo e de acordo com a analise
quimica esta argila ndo apresenta risco a saude, quanto aos metais analisados.
O método utilizado para a purificacdo nao foi eficiente para separar todo o
quartzo da argila. O método utilizado sera modificado visando a retirada

completa do quartzo.
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ABSTRACT

Several minerals are found in clays such as clay minerals, quartz, feldspar,
carbonates, metal oxides and organic matter; therefore, it is interesting to purify

the clays, especially when it is intended to technological applications. The
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objective of this study was to evaluate the characteristics of purified clay in
relation to crude clay. The clay used was a kaolin from Vitoria da Conquista
(BA). The sample was subjected to a purification-wet process and characterized
by XRD, SEM, chemical analysis, optical microscopy and content of organic
matter according to the Walkley-Black method. The raw and purified clays
consist mainly of kaolinite and quartz and the purified clay has less quartz.
Samples showed typical lamellar structure, as observed by SEM. Analysis by
optical microscopy showed that the purified clay has grains that are more

regular and smaller than those of the raw clay.

Key - words: kaolinite, quartz, purification.
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