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RESUMO

Neste trabalho o objetivo foi caracterizar e estudar o comportamento tecnoldgico de dois tipos de argilas
oriundas da regido de Sdo Miguel do Guama-Par4 (norte do Brasil) a partir de formulagdo argilosa. Foram
testadas formulagdes compostas pela mistura e sem mistura de Argila Forte e Fraca. As matérias-primas
foram submetidas a ensaios de DRX, FRX e MEV e peneiramento e sedimentagdo. Elaborou-se corpos de
prova dos quais foram prensados uniaxialmente em matriz retangular metalica. As propriedades fisicas e
tecnolégicas determinadas foram: Absorcdo de é&gua, porosidade aparente, massa especifica aparente,
retracéo linear de queima e resisténcia a flexdo em trés pontos. A microestrutura das ceramicas foi avaliada
por MEV e DRX. Os resultados indicaram que as argilas possuem caracteristicas favoraveis para producéo de
blocos de vedagdo, mostrando que a melhor composic¢do ficou com a mistura de 70% de argila fraca mais
30% de argila forte (M4).

Palavras-chave: argilas, ceramica vermelha, caracterizacdo, propriedades mecanicas.

ABSTRACT

This work was developed to study the behavior of two types of clays from Sdo Miguel do Guama-Para region
(northern Brazil) from a series of clay. Mixed and unmixed formulations of Strong and Weak Clay were
tested. The raw materials were subjected to XRD, XFR, SEM and screening and sedimentation tests. It was
elaborated the test components were pressed uniaxially in rectangular metal matrix. Physical and systematic
properties were: Water absorption, apparent porosity, apparent mass production, linear firing shrinkage and
flexural strength at three points. The microstructure of the ceramics was evaluated by SEM and XRD. The
values presented as clays have favorable characteristics for the production of sealing blocks, showing that the
best combination was a 30% strong clay (M4) mixture.

Keywords: clay, red clay, Description, mechanical properties.

1. INTRODUCAO

A argila é a matéria-prima utilizada para fabricacdo de diversos produtos como blocos, tijolos, telhas, tubos,
ladrilhos, elementos vazados e outros. As razdes para isso se devem a presenca de plasticidade no material;
resisténcia mecanica apds queima adequada; aplicacdo de técnicas de processamento simples e pela
disponibilidade de matéria-prima [1].

O processo de fabricacdo de ceramica é complexo e necessita ser analisado sempre de forma global,
envolvendo todas as etapas processo. No geral, o processamento € composto por uma sequéncia de etapas
integradas que vai desde a escolha da matéria-prima até a queima da peca, porém, sendo quatro as etapas
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principais: a preparacdo da massa, conformacéo, secagem e queima, respectivamente. E reportado [2,3] que
todas essas etapas devem ou pelo menos deveriam ser analisadas e otimizadas de forma conjunta, para se
obter a microestrutura necessaria e, consequentemente, as propriedades mecanicas desejadas.

Sobre a comercializacdo de pecas, deve-se frisar que para a fabricago, utiliza-se de matéria-prima ar-
gilosa e o conhecimento das caracteristicas dessas matérias-primas e de sua relagdo com os parametros de
processamento na qualidade dos produtos ceramicos sao de suma importancia [3]. Referente as ceramicas
tradicionais, existem dois tipos utilizados nos processos de fabricacdo, as denominadas de argilas plasticas ou
fortes e as argilas ndo-plasticas ou magras como sdo comumente conhecidas. Com a utilizagdo desses dois
tipos de argilas para producdo é importante que seja aprofundada a pesquisa na tecnologia ceramica a fim de
se ter os subsidios para produzir pecas com melhor qualidade, usando matérias-primas aparentemente dife-
rentes.

O estado do Paré possui 0 maior nimero de empresas fabricantes de ceramicas tradicionais da regido
Norte do pais, distribuidas em aproximadamente 07 Microrregifes e que sdo significativas do ponto de vista
econdmico. Até o ano de 2014 o estado contava com aproximadamente 200 empresas ja cadastradas, gerando
cerca de 15 mil empregos diretos e 40 mil indiretos [4].

Ainda se tratando da regido norte do Brasil, 0 municipio de Sdo Miguel do Guama4, localizado na regi-
do nordeste paraense, é considerado o maior polo de produgdo de ceramica vermelha capaz de gerar mais de
trés mil empregos diretos. Fabricante de aproximadamente cinquenta milhdes de pecas cerdmicas por més, o
municipio é responséavel por atender a demanda do proprio estado e outra pequena parte do estado do Mara-
nh&o [4,5].

As pecas comercializadas dividem-se, na sua grande maioria, em blocos de vedacg&o (tijolos) e telhas.
Essa grande produgdo € o que movimenta a economia da cidade [5].

Embora a cidade seja uma referéncia no segmento de producdo de cerdmica vermelha, ainda poucos
trabalhos sdo observados somente com a formulacdo de massa argilosa dessa regido. Pouco se Vvé na literatura
um panorama sobre as caracteristicas e propriedades fisicas, quimicas e mecénicas dessas argilas. Nesse sen-
tido, tem-se disponivel apenas o trabalho [6,7, 8] explorando algumas das caracteristicas das argilas da regido.

Entdo, notadamente, todas estas pesquisas encontradas que estudam essas argilas do municipio, apre-
sentaram resultados das matérias-primas incorporadas a outros residuos. Dessa forma, pode-se dizer que este
trabalho tem como objetivo caracterizar e estudar o comportamento fisico, quimico e mecanico dos dois tipos
de argilas oriundas do municipio de S&o Miguel do Guama a partir de formulacéo argilosa utilizada para pro-
ducéo dos blocos de vedacao.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Para a realizagdo desse estudo foram utilizados dois tipos de argilas, uma plastica e uma n&o-plastica
comumente denominadas de forte e fraca, respectivamente, oriundas do municipio de Sdo Miguel do Guama-
PA. A Figura 1 apresenta as argilas estudadas.

Figura 1: Argila Forte (a) e Argila Fraca (b).
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2.2 Métodos

2.2.1 Preparo das argilas

Apos a coleta, as argilas foram encaminhadas ao Laboratério Beneficiamento de Materiais da Faculdade de
Engenharia Quimica da Universidade Federal do Para (UFPA) e secas em estufa de modelo DIMATE, a
temperatura de 110 °C durante 24h. Apds essa etapa 0 material foi conduzido para 0 moinho de bolas de
modelo Work Index série 005, onde foi realizada a etapa de desagregacdo, por um periodo de 30 minutos.
Apos esta etapa as massas preparadas foram umedecidas com spray de agua, até 10%, de modo a possibilitar
a conformacao por prensagem dos 120 corpos de prova. A Tabela 1 apresenta as formulagdes estudadas.

Tabela 1: Proporcéo das formulagdes

Formulagdes Matérias-primas (% em peso)
Argila Forte Argila Fraca
M1 100 -
M2 - 100
M3 50 50
M4 30 70

As formulagdes escolhidas foram pensadas para uma producéo desde a matéria-prima sem mistura dos
dois tipos de argila até outras com variagdo em misturas entre si.

2.2.2 Anélise granulométrica

A andlise foi realizada para se verificar os didmetros médios das particulas e para isso utilizou-se um
equipamento laser Particle Sizer Analysette 22 Fritsch com software MaScontrol para a aquisi¢cdo dos dados
experimentais.

2.2.3 Caracterizagdes

A difracdo de raios X foi realizada em difratdmetro da PANalytical, operando a 40 kV e 40 mA e com um
comprimento de onda ACuKa = 1,54A. A amostra foi examinada em um intervalo de 20 entre 4-70°, com um
passo angular de 0,02° e tempo por passo 30s. A identificacdo de fases foi feita usando o software HighScore.

A identificacdo dos componentes quimicos deste estudo foi realizada em espectrofotdmetro de fluo-
rescéncia de raios X por energia dispersiva (EDX) em um espectrdmetro Shimadzu, modelo EDX-700 e por
fim, a analise morfoldgica das particulas foi feita utilizando microscépio eletrénico de varredura de bancada
Hitachi Analytical TableTop (SEM TM3030).

2.2.4 Preparo dos corpos de provas

A partir dos dois tipos de argilas coletadas, elaboraram-se quatro formula¢cdes M1, M2, M3 e M4, jé citadas
no item 2.2.1.

As massas argilosas a serem conformadas foram umedecidas com 10% em massa de &gua, passadas
novamente em moinho de bolas, peneiras e, posteriormente, acondicionadas em sacos plésticos por 24h.

Foram confeccionados corpos de prova retangulares nas dimensdes de 10x5x1cm em matriz metalica.
A prensagem uniaxial foi realizada em prensa hidraulica manual Karl Kolb (Scientific Technical Suplies)
aplicando uma carga de aproximadamente 20MPa.

Apos a etapa de conformacao, os corpos de prova secaram a temperatura ambiente por 24 horas e, de-
pois, em estufa da marca Ds Diagnostica a 110°C até alcangarem peso constante. ApGs a etapa de secagem,
o0s corpos de prova foram medidos com o auxilio de um paquimetro digital da marca Mitutoyo com precisao
de 0,01mm e pesado em balanca de precisdo da marca BEL com de precisao de 0,001g.

A queima dos corpos de prova foi realizada em trés temperaturas de (850, 950 e 1050°C) em forno ti-
po mufla da marca EDG, modelo 3P-S utilizando-se uma taxa de aquecimento constante de 2°C/min e manti-
dos na temperatura patamar por 2h. O resfriamento se deu por convecgdo natural desligando-se o forno. A
Figura 2 apresenta dos corpos de prova antes e ap0s a etapa de queima.
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Figura 2: Corpo de prova com dimensdes de 10x5x1cm.

2.2.5 Anélise Morfolégica

Realizada nos dois tipos de argila in natura e ap6s a queima do material, foi avaliado a regido de fratura dos
corpos de provas em equipamento MEV de bancada (Hitachi Analytical TableTop, SEM TM3030).

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Analise granulométrica

Nas argilas coletadas, nota-se que o teor de “fracao argila” na Argila Forte é igual a 14,24% e para a Argila
Fraca ¢ igual a 7,12%. A fracdo “silte” compreende particulas com tamanho entre 0,002 ¢ 0,02 mm e o
percentual dessa fracdo na Argila Forte € igual a 45,94% e para a Argila Fraca é igual a 47,68%. A fragdo
“areia” compreende particulas com tamanho superiores a 0,02 mm ¢ o percentual dessa fragdo na Argila
Forte é igual a 39,82% e para a Argila Fraca ¢ igual a 45,20% conforme a Figura 3.

No intervalo menor que 0,002 mm a Argila Forte apresenta maior porcentagem desse didmetro de particulas
e como os argilominerais, responsaveis pela plasticidade, estdo associados a este intervalo, a maior
plasticidade dessa argila pode ser justificada quando comparada a Argila Fraca [1,9].
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Figura 3: Diametro das particulas das Argilas Forte e Fraca.

3.2 Espectrometria de fluorescéncia de raios X por energia dispersiva (XRF/EDX)

A Tabela 2 apresenta a composicao quimica expressa em termos percentuais bem como a perda ao fogo (PF)
das argilas coletadas.
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Tabela 2: Composicao quimica das matérias-primas estudadas (%).

Argila Forte PF
Elemento SiO, AlLO; Fe,0; K,O TiO, CaO MnO
Teor (%) 59,03 26,75 9,09 331 180 - - 12,19
Argila Fraca

Elemento  SiO, AlLO; Fe,0; K,O TiO, CaO MnO
Teor (%) 66,39 18,74 7,75 43 163 097 0,14 5,38

Diante dos resultados da caracterizacéo, verifica-se a similaridade da composicédo quimica entre as du-
as argilas estudadas, porém com percentuais de 0xidos diferentes. A silica e a alumina como 6xidos predomi-
nantes, seguido do o6xido de ferro (Fe,O3) que acima de 4% contribui para coloracdo avermelhada dos aos
blocos de vedacio quando submetidas a um tratamento térmico [10]. E observada ainda a presenca de K,O,
um 6xido que pode favorecer a formagao de fase liquida durante a etapa de queima.

Referente a PF das argilas estudadas, isso acontece devido a eliminacdo de agua dos argilominerais,
desidratacdo de hidroxidos e oxidacdo da matéria organica. E os resultados dessas perdas ao fogo obtidas nos
dois tipos de argila, mostraram-se dentro da normalidade para fabricacdo de materiais ceramicos que é abaixo
de 13% [11].

3.3 Difracdo de raios X nas argilas in natura

A Figura 4 apresenta o difratograma da Argila Fraca e Argila Forte. Foi mostrado [2] que as argilas da regido
de Sdo Miguel do Guama revelaram fases cristalinas também semelhantes as fases encontradas nas argilas
utilizadas nesse estudo. O resultado mostra fases cristalinas presentes como a caulinita, quartzo, mica
muscovita e anatasio.
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Figura 4: Difratograma de raios X da Argila Fraca e Argila Forte. M: Mica; C: Caulinita; Q: Quartzo e A: Anatasio.

Os picos predominantes sdo referentes a caulinita (Al,03.2Si0,.2H,0) e ao quartzo (SiO,). Os picos
de quartzo (Q) sdo evidenciados por sua intensidade, isto é, devido ao alto grau de cristalinidade em relagdo a
caulinita e ndo a sua concentragdo em si. Quanto ao quartzo presente na argila, € atuante como matéria-prima
ndo-plastica e inerte durante a sinterizagdo. J& o anatésio (TiO,) cristaliza no sistema tetragonal, possuindo
cor e brilho varidveis. A mica muscovita pode atuar como fundente ja que em sua estrutura existe a presenca
de 6xido alcalinos, por fim, a caulinita como sendo o argilomineral responsavel pelo desenvolvimento da
plasticidade da argila em mistura com a agua [12].

3.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) das argilas in natura

Na Figura 5 estdo apresentadas as micrografias obtidas por MEV das matérias-primas. Nota-se que a Argila
Forte (a) e Argila Fraca (b) apresenta pequenas particulas de morfologia pseudo-hexagonais associadas
provavelmente a caulinita, argilomineral presente nas argilas [11].
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Figura 5: Microscopia Eletronica de Varredura da Argila Forte (a) e Argila Fraca (b).
3.5 Ensaios

3.5.1 Porosidade Aparente

Foi mostrado [11] que as porosidades abaixo dos valores méximos de 35% para uma temperatura de 950°C
podem ser considerados pardmetros aceitaveis para cerdmica vermelha. Como pode ser observado na Figura
6, os dados obtidos mostram que as pecas de ceramicas mais porosas estdo concentradas nas duas primeiras
temperaturas, ou seja, entre 850 e 950°C. Isso acontece pelo ndo fechamento dos poros existentes nas pecas.
Por se tratar de argilas de caracteristicas refratarias, o processo de sinterizacdo nestas duas temperaturas ndo
ocorre de forma tdo eficiente, dai o melhor resultado obtido ter sido na temperatura maior (1050°C).
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Figura 6: Porosidade das cerdmicas.

3.5.2 Massa Especifica Aparente (MEA)

Reportado [9] que a massa especifica aparente permitida para ceramica vermelha é abaixo de 2,7g/cm®, sendo
assim, os dados obtidos (Figura 7) revelam que todas as amostras estiveram dentro do valor estabelecido. 1sso
acontece devido a um melhor empacotamento das particulas durante a etapa de conformacdo contribuindo
para o fechamento da porosidade aberta durante a sinterizacdo. Esse fator pode corroborar para a melhoria
das propriedades tecnoldgicas do produto acabado.
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Figura 7: Massa Especifica Aparente (MEA).

3.5.3 Absorcéo de 4gua

A Figura 8 apresenta 0 comportamento da absorcéo de agua das pegas ceramica queimadas. Observa-se que
ndo houve indice de absorcéo de agua superior a 22%, ou seja, todos estdo dentro do estabelecido pela norma
[13]. No entanto, € importante frisar que a formulagdo M1 queimada em temperatura de 850°C foi a que
apresentou o maior indice de absorcdo de dgua e isso acontece porque as reagdes de sinterizagdo ainda estao
em estégio inicial, com isso as transformacgdes de fases, que comegam a ocorrer nessa primeira temperatura,
podem causar um aumento de porosidade, como observado nos resultados de porosidade aparente,
culminando em aumento na absor¢&do de &gua [14].
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Figura 8: Absorgdo de agua das ceramicas.

3.5.4 Retracdo Linear de Queima

Foi mostrado [15] que o limite maximo de retracdo linear de pecas queimadas deve ser inferior a 12%. A
Figura 9 apresenta a retracdo linear de queima das cerdmicas em funcdo da temperatura estudada.Analisando
todas as formulac®es, verifica-se que a maior retracdo ficou com composicdo de Argila Forte (M1), ou seja,
representou o0 material de caracteristica mais plastica do que M2, M3 e M4 na tempertura de 850°C Quando
estas mesmas composicGes foram submetidas a temperatura de 950°C percebeu-se que houve uma leve
retracdo, mas ndo significativo, dentro de um erro estatistico.Para a temperatura de 1050°C as retracGes
lineares se apresentaram com um comportamento elevado, ou seja, indicando que a partir dessa temperatura
as pecas comecam a sofrer vitrificacdo, diminuindo assim a porosidade e promovendo aproximacdo das
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particulas[16].
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Figura 9: Retracdo linear p6s queima das pecas.

3.5.5 Resisténcia a Flexao

Reportado [17] que a tensdo minima de ruptura ap6s a queima para blocos ceramicos comerciais de vedacao
é de 1,5 MPa. A Figura 10 apresenta o comportamento de cada formulagdo quando submetidas ao ensaio de
ruptura.
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Figura 10: Resisténcia a flexdo.

Todas as composi¢fes queimadas na temperatura de 850°C apresentaram valores acima de 1,5 MPa
chegando a alcangar uma resisténcia de até 6,85 MPa. Entretanto, vale observar que ainda nesta temperatura,
a composicdo de M4 é a que apresenta menor resisténcia e essa reducdo se deve pelas particulas mais grossei-
ras, constituidas na Argila Fraca , atuando como ponto de concentracdo de tensdo [18].

Ja na temperatura de 950°C houve um aumento da resisténcia e isso acontece pelo inicio da formagdo
de fase liquida que diminui a porosidade do material contribuindo assim para uma melhor resisténcia [18].
Entretanto, vale ressaltar que as maiores resisténcias ficaram com as composi¢des em que h& mistura do ma-
terial entre Argila Forte e Argila Fraca.

Observou-se que trabalhando na fabricacdo de tijolos sem mistura alguma, ou seja, apenas de M1 e
M2 a resisténcia ficou menor, em torno de 5 MPa. E os valores obtidos dos testes, indicam que todas as com-
posicBes queimadas nas trés temperaturas podem ser indicadas para producéo desses produtos.
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3.6 Analise morfolégica dos corpos de prova

3.6.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A Figura 11 apresenta as micrografias obtidas por MEV das regides de fraturas das ceramicas. Demonstrado
[19] que as ceramicas vermelhas queimadas em temperaturas inferiores a 970°C ndo apresentam uma
consolidacdo estrutural eficiente, os resultados das fraturas estudadas confirmam que a 950°C obtem-se
regibes com porosidade e rugosidade. Esta caracteristica microestrutural da ceramica esta relacionada as
caracteristicas da argila caulinitica tais como o baixo teor de fundentes, teor de alumina e silica e a elevada
perda de massa durante a queima [20].

A Figura 12 apresenta as regides das fraturas analisadas a temperatura de 1050°C e como pode-se ve-
rificar na temperatura maior, a regido das fraturas demonstram-se menos rugosas e isso esta intimamente li-
gado ao aumento da temperatura, pois 0s graos tendem a coalescer, isto &, 0s grdos se unem e permitem a
diminuicdo da presenca dos poros culminando assim em um perfil de areas mais lisas, grdos mais unidos e
mais compactados [20].

(d)
Figura 11: Micrografias de MEV das formulagbes M1 (a), M2 (b), M3 (c); M4 (d) a 950°C.

&

TM3000 8332 D53 50 um

(b)

e e
D52 x1.0k 100 um




(o) R RACANELLI, L.A.; CANDIDO, V.S.; SOUZA, J.AS., et al. revista Matéria, v.25, n.1, 2020.

(d)
Figura 12: Micrografias de MEV das formula¢des M1 (a), M2 (b), M3 (c); M4 (d) a 1050°C.

4. CONCLUSOES

Os estudos realizados pelos autores, relacionados a Argila Forte e Argila Fraca, permitiram a
disponibilizacdo de dados cientificos referente a caracterizacéo e estudo das propriedades fisicas, quimicas e
mecénicas desse material, bem como cada formulagdo se comporta mediante as exigéncias das normas
regulamentadoras para comercializag&o.

— Os ensaios de caracterizacao das argilas in natura revelaram que elas sdo constituidas, sobretudo por
caulinita, quartzo e mica muscovita. A Argila Forte (M1) apresenta como fases cristalinas predomi-
nantes a caulinita, quartzo, mica muscovita e anatésio;

— Argila Fraca (M2) apresentou fases cristalinas semelhantes as da Argila Forte (M1). Logo, a presen-
ca de caulinita revelou que as argilas usadas sdo cauliniticas e que podem apresentar boa plasticida-
de;

— As amostras de argilas possuem altos teores de silicas associados a baixos teores de alumina que
constituem um material caracteristico para fabricacdo de cerdmica vermelha;

— A microscopia 6tica (MO) das argilas in natura revelou uma morfologia pseudo-hexagonal
associados as particulas ao argilomineral caulinita.

— Analise por MEV mostrou que temperaturas abaixo de 970°C ndo permitiram uma formac&o de fase
liguida tio eficiente evidenciando uma granulometria grosseiras que podem atuar como
concentradores de tensdo;

— Aformulagdo M2, M3 e M4 apresentara-se dentro dos pardmetros exigidos pela NBR;

— A formulagdo M1 foi a Unica que atingiu o limite da porosidade aparente estabelecido, e 0 maior
indice de retracdo linear de queima.

— Sucintamente pOde-se provar que a massa ceramica com mistura e sem mistura é tecnicamente
viavel quando se trata da resisténcia do material. Porém, provou-se que a mistura dos dois tipos de
argila da regido (M3 e M4) permite um melhor comportamento do material em todos 0s quesitos
exigidos pela Normas Brasileiras (NBR);

— Diante dos resultados mecénicos, percebeu-se que todas as composicdes apresentaram-se, de certa
forma, dentro dos parametros exigidos pela NBR. Porém, o melhor comportamento mecanico ficou
com composicdo M4, dai esta ser a formulacdo ser a mais indicada para fabricagdo de blocos de
vedacéo.
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