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RESUMO

Devido as elevadas energias superficiais que apresentam os pds ceramicos, quando
em meio liquido, as forcas de van der Waals atuam no sentido da desestabilizagdo
das suspensdes, pela formacao de aglomerados. Com o objetivo de eliminar esses
efeitos, sdo utilizadas substancias que neutralizam essa reatividade entre as
particulas, denominadas defloculantes. A eficiéncia dos defloculantes é investigada
através das curvas de defloculacdo, que determinam a menor quantidade de
defloculante necesséaria para conduzir as suspensdes a seus menores valores de
viscosidade aparente. Assim, o objetivo deste trabalho foi investigar a influéncia da
concentragcéo e tipo de defloculante nas propriedades fisicas, por meio da andlise
granulométrica a laser, de argilas bentoniticas e cauliniticas, provenientes do Estado
da Paraiba e da industria. As argilas foram caracterizadas fisica, quimica e
mineralogicamente pelas seguintes técnicas: analise granulométrica por difracao a
laser, difracao de raios X, analise quimica por fluorescéncia de raios X, analise térmica
e capacidade de troca de céations. As argilas foram dispersas na concentracao de 4%
de solidos com silicato de sédio, hexametafosfato de sddio, carbonato de sddio,
hexametafosfato de sddio+carbonato de sodio, carbonato de sédio+hexametafosfato
de sbdio e silicato de sodio+hexametafosfato de sodio, a fim de obter as suas
respectivas curvas de defloculacdo. Os resultados confirmaram que o melhor
defloculante para as argilas bentoniticas foi o0 hexametafosfato de soédio + carbonato
de sbédio e para as argilas cauliniticas foi o hexametafosfato de so6dio, pois
apresentaram maior percentual de volume acumulado com didmetro inferiora 2 um e
menor diametro médio, segundo a andlise granulométrica. O equipamento Cillas 1064
apresentou maior potencialidade para ser utilizado no estudo da analise de
distribuicdo de tamanho de particulas das argilas do Estado da Paraiba.

Palavras-chave: Argilas. Caracterizacdo. Defloculacdo. Granulometria a laser.



ABSTRACT

Due to the high surface energies of the ceramic powders, when in liquid medium, the
van der Waals forces act in the direction of the destabilization of the suspensions by
the formation of agglomerates. In order to eliminate these effects, substances that
neutralize this reactivity among the particles, called deflocculants, are used. The
efficiency of the deflocculants is investigated through deflocculation curves, which
determine the least amount of deflocculant required to drive the suspensions to their
lowest apparent viscosity values. Thus, the objective of this work was to investigate
the influence of the concentration and type of deflocculant on the physical properties,
through the laser granulometric analysis of bentonite and kaolinite clays, from the State
of Paraiba and industry. The clays were characterized physically, chemically and
mineralogically by the following techniques: granulometric analysis by laser diffraction,
X-ray diffraction, chemical analysis by X-ray fluorescence, thermal analysis and cation
exchange capacity. The clays were dispersed at 4% solids concentration with sodium
silicate, sodium hexametaphosphate, sodium carbonate, sodium hexametaphosphate
+ sodium carbonate, sodium carbonate + sodium hexametaphosphate and sodium
silicate + sodium hexametaphosphate, in order to to obtain their respective
deflocculation curves. The results confirm that the best deflocculant for bentonite clays
was sodium hexametaphosphate + sodium carbonate and for the kaolinite clays was
sodium hexametaphosphate, as they presented a higher percentage of accumulated
volume with a diameter of less than 2 ym and a smaller average diameter, the
granulometric analysis. The Cillas 1064 equipment presented greater potential to be
used in the study of particle size distribution analysis of the clays of Paraiba State.

Keywords: Clays. Characterization. Deflocculation. Laser granulometry.
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1 INTRODUGAO

As argilas que contém caulinita, esmectita e illita, sdo matérias-primas
naturais envolvidas em uma variedade de aplicagbes industriais, as quais sao
selecionadas principalmente com base na composicdo quimica e mineraldgica
(Volzone e Garrido, 2012). Caulins, bentonitas, “ball clay”, argilas refratarias séo tipos
especiais de argilas que tém definicdes particulares, quer pelo emprego tecnolégico
da argila, da origem geoldgica ou pela composicao mineralégica (Sousa, 1989).

Sabe-se que o conhecimento da distribuicdo granulométrica de sistemas
particulados é um pré-requisito fundamental em muitas operag¢des unitarias durante o
seu processamento. Sendo assim, a distribuicdo do tamanho de particulas influéncia
de maneira significativa em varias etapas de producdo ceramica, afetando a
resisténcia mecanica, a densidade e as propriedades térmicas e elétricas dos
produtos acabados, portanto, a sua determinacdo € uma etapa critica em todos os
processos que de alguma maneira envolvam materiais na forma de pés.

Pode-se dizer que, a maioria das industrias ceramicas mundiais, utilizam o
processamento via umida, e faz-se necessario o entendimento das propriedades
reolégicas das suspensdes dos pods, refletindo numa maior homogeneizacdo da
massa, reducdo de defeitos no produto acabado, melhor controle microestrutural e
reducao dos custos envolvidos na producao (Oliveira et al., 2000). Para tanto, as
suspensoes devem apresentar elevada estabilidade a formagdo de aglomerados,
traduzindo-se em baixas viscosidades a elevadas concentragdes de soélidos.

Conforme a literatura, pode-se dizer que existe um esfor¢co para obter pds
dispersos, utilizando agentes dispersantes em meios aquosos e nao aquosos
(Romagnoli e Andreola, 2007; Lu et al., 2011; Castellini et al., 2013; Vanderlind et al.,
2015; Jia et al., 2016; El Hafid et al., 2017; Rebolledo et al., 2017), onde as particulas
desses pds podem ser estabilizadas através de efeitos eletrostaticos ou estéricos.
Sabe-se também que o comportamento reoldgico das suspensdes concentradas é
afetado por uma série de fatores, incluindo distribuicdo de tamanho de particula, forma
de particula e fragdo volumétrica do sélido (Nikumbh e Adhyapak, 2012).

Os agentes dispersantes ou defloculantes sao aditivos quimicos que conferem
a uma dispersao de argila-agua uma forte diminuicao da viscosidade aparente (Gil et
al., 1997; Andreola et al., 2004; Salehpour et al., 2009). A interacdo com 0s minerais

de argila é de interesse para muitos processos industriais, sendo necessario o
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emprego de defloculantes em varias fases do processamento por via ceramica em pé
(Galassi et al., 2001; Roncari et al., 2004; Gaydardzhiev et al., 2006). Como grandes
quantidades de silicatos em camadas, incluindo montmorillonita e illita, sao
encontradas nas matérias-primas ceramicas, sua interacao com o defloculante usado
vale a pena investigar. Dentre os defloculantes mais utilizados pela industria ceramica,
0s sais a base de sodio tem importante destaque, por seu baixo custo e consideravel
efeito defloculante (Ortega et al., 1996).

A eficiéncia dos defloculantes é investigada através das curvas de
defloculagdo, que objetivam determinar a menor quantidade de defloculante
necessaria para conduzir as suspensdes a menores valores de viscosidade aparente.
Diversas metodologias (Sousa, 1989; Gomes et al., 2003; Gomes et al., 2005; Cargnin
et al., 2012; Meneghel, 2012; Nikumbh e Adhyapak, 2012; Menezes et al., 2014;
Vanderlind et al., 2015) vém sendo propostas com intuito de determinar o ponto ideal,
uma vez que, devido aos diferentes perfis que as curvas podem apresentar, nao € tao
Obvia a sua determinacgao.

O ensaio de granulometria por difracao a laser é realizado com utilizagao de
um equipamento chamado granuldémetro a laser e esse aparelho vem incrementar o
campo da pesquisa, pois possibilita agilizar a determinagéao do tamanho das particulas
do solo, quando comparado ao ensaio de sedimentagéo tradicional para se obter as
mesmas informacdes. Sua simplicidade e rapidez facilitam e estimulam o seu uso.

Vale ressaltar que, ha poucos relatos na literatura sobre a defloculacao de
argilas utilizando diferentes tipos de defloculantes para se obter o melhor dispersante,
resultando em uma metodologia para cada tipo de argila especifica. Neste sentido, ha
necessidade de novas pesquisas sobre a defloculacdo de argilas bentoniticas e
cauliniticas do Estado da Paraiba com elevadores teores de contaminantes, a fim de
aumentar a oferta de materias-primas em nivel nacional, como também novas
aplicac6es industriais. Reforcar a investigacdo sobre o comportamento reoldgico de
suspensoes é muito importante para melhorar a qualidade e o desempenho das
mesmas, pois estas dispersdes podem ser afetadas por uma série de fatores, sendo
inadequadas para a maioria das aplicagdes industriais.

Assim, o objetivo deste trabalho foi investigar a influéncia da concentracao e
tipo de defloculante nas propriedades fisicas, por meio da andlise granulométrica a
laser, de argilas bentoniticas e cauliniticas, provenientes do Estado da Paraiba e da
Industria para aplicac6es industriais mais nobres.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Bentonitas

Pode-se definir bentonita como sendo uma rocha composta principalmente
por um argilomineral esmectitico (montmorilonita), formada pela desvitrificacao e
subsequente alteracdo quimica de material vitreo, oriundo da decomposicdo de
rochas vulcanicas, de preferéncia acidas, depositadas sobre lagos ou rios de baixa
turbuléncia (Menezes et al., 2008; Barbosa et al., 2012; Abdou et al., 2013).

As argilas bentoniticas sdo materiais constituidos por um ou mais
argilominerais esmectiticos e alguns minerais acessoérios (principalmente quartzo,
cristobalita, micas, feldspatos e alguns outros argilominerais, como a caulinita). Tém
particulas de tamanhos que variam de 2 ym a tamanhos bastante pequenos como 0,1
pm em didmetro, com tamanho médio de 0,5 um e com formato de placas ou laminas
(Ferreira et al., 2008; Paiva et al., 2008; Silva e Ferreira, 2008).

As bentonitas receberam essa denominagao devido a sua localizagdo, como
primeiro depdsito comercial de uma argila plastica, encontrada em Fort Benton, no
estado de Wyoming, EUA, em 1897, onde essa argila tinha uma propriedade
especifica e peculiar de aumentar varias vezes o seu volume inicial na presenca de
agua e formar géis tixotrépicos em meios aquosos em concentragcées muito baixas em
torno de 2%. Para esta argila foi proposta a denominagao de “taylorite”, sugerindo-se
em seguida "bentonita", uma vez que a primeira denominagéo ja era utilizada (Sousa,
1989; Ferreira et al., 2008).

A estrutura dos argilominerais montmoriloniticos € composta por duas folhas
tetraédricas de silica (SiO2) com uma folha octaédrica central de alumina (Al203), que
sdo unidas entre si por atomos de oxigénio comuns a ambas as folhas (Porto e
Aranha, 2010; Tonnesen et al., 2012) conforme representado na Figura 1.

Nesse tipo de estrutura, as folhas de tetraedros e folhas diferentes encontram-
se adjacentes, enquanto os atomos de oxigénio localizam-se em posicées opostas,
levando a uma fraca ligacdo entre as camadas. Além disso, existe forte potencial
repulsivo na superficie das camadas, resultante do desbalanceamento elétrico
(Tonnesen et al., 2012).
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Figura 1 — Representacdo esquematica da estrutura das lamelas de uma argila esmectita
dioctaédrica (Martins, 2009).

Substituicdes isomorficas na folha tetraédrica (em que o Si* pode ser
substituido por AR+, Fe3*) e na folha octaédrica (em que o Al** pode ser trocado por
cations Mg?*, Fe?*) deixam como resultado um desbalanceamento elétrico que é
compensado por cations, como Na* e Ca?*, que se posicionam entre as lamelas e sdo
intercambiaveis, dando origem as denominacdes sddica e célcica das bentonitas.
Estes dois fatores contribuem para o aumento da distancia entres as camadas quando
em presenca de agua (Sousa, 1989; Sousa, 2010; Tonnesen et al., 2012). No entanto,
o ion Na*tem maior facilidade de hidratacdo que o ion Ca?*, assim, quando as lamelas
tém suas cargas compensadas pelo ion sbédio, de menor valéncia, ficam mais
afastadas devido a menor energia de interacdo, de modo a permitir a penetragao de
uma maior quantidade de dgua no espaco entre as lamelas (Baltar et al., 2003). Esta
diferenca esta representada na Figura 2.

Os argilominerais montmoriloniticos exibem uma alta capacidade de troca de
cations (CTC), isto é, os ions fixados na sua superficie, entre as camadas e dentro
dos canais do reticulo cristalino podem ser trocados numa rea¢ao quimica por outros
ions presentes em uma solugcdo aquosa, sem que isto venha trazer uma modificacdo
de sua estrutura cristalina (Odom, 1984). A CTC desses materiais varia de 80 a 150
meqg/100g, sendo superior aos demais argilominerais que geralmente nao ultrapassa
40 meqg/100g (Sousa, 1989).
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Figura 2 — Representacao da hidratacdo da montmorilonita célcica e da montmorilonita sédica
(Martins, 2009).

Como as argilas bentoniticas admitem grandes modificagdes planejadas em
sua microestrutura, permitindo assim obter propriedades especificas, faz com que
esses materiais sejam as argilas com uma imensa gama de usos industriais (Silva et
al., 2012).

Os principais usos das bentonitas podem ser divididos em trés categorias. Na
primeira estao incluidas as aplicagbes como em fundi¢des, materiais de vedagdo em
engenharia civil, pelotizagdo de minérios de ferro e em fluidos de perfuragédo, sendo
estas as que apresentam maior consumo. Na segunda, estao as aplicacées de menor
consumo, como em tintas, adesivos, usos farmacéuticos, cosméticos, como cargas e
na purificagdo de aguas. E na terceira, sdo as novas tendéncias, como
nanocompdsitos, engenharia de nanoparticulas e heteroestruturas porosas (Lagaly e
Ziesmer, 2003).

O mercado de bentonita esta muito concentrado nos EUA, sendo considerado
o maior produtor de bentonitas do mundo, e o Brasil figura entre os dez principais
produtores mundiais, explorando depdésitos relativamente pequenos, sendo que o0s
mais importantes estao localizados no Nordeste, no Municipio de Boa Vista, no Estado
da Paraiba, representando cerca de 90% da producgao nacional.

No entanto, o elevado volume de extracdo de forma desordenada dessas
jazidas por mais de 50 anos ocasionou o0 esgotamento das variedades de boa

qualidade (Menezes et al., 2009). Dessa forma houve a necessidade de descobrir
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novos depositos, mas as argilas obtidas apresentam em sua constituicdo elevadas
quantidades de quartzo, caulinita, mica e carbonatos. A presenca desses minerais
acessorios compromete em muito sua aplicacao industrial, principalmente em uso
mais nobre (Menezes et al., 2009; Pereira et al., 2014; Figueirédo et al., 2015), sendo

dessa forma necessario a purificagéo dessas argilas.

2.2 “Ball clay”

Argilas “ball clays” sdo definidas como argilas cauliniticas sedimentares de
elevada plasticidade, refratérias, de coloragdo variada de creme-clara a branca, apés
queima em ambiente atmosférico oxidante e granulometria muito fina, com cerca de
80% em peso abaixo de 2 ym (Menezes et al., 2014). Argilas sedimentares (ou argilas
secundarias) sdo materiais que foram transportados geologicamente do local de sua
formacao para outros locais por acdo do meio ambiente (Dodd, 1994). No Brasil as
argilas do tipo “ball clay” sdo denominadas argilas plasticas para ceramica branca.

Os depédsitos mais abundantes de argilas do tipo “ball clay” estdo localizados
nos Estados Unidos, Inglaterra, Alemanha e Ucrania. Esses depositos apresentam
formas lenticulares, sao originados da deposi¢ao de material sedimentar em pantanos,
lagos, deltas de rios e planicies que sofreram inundag¢des (Murray, 2007), estdo
associados a bacias terciarias formando, geralmente, varias camadas de argila
alternadas com matéria-organica e areias (Motta et al., 2004; Reeves et al., 2006).

A expressao “ball clay” (argila bola em tradugéo literal) é atribuido a forma de
exploragé@o dessa argila na Inglaterra ha 50 anos, onde a argila era cortada no piso da
cava da mina na forma de cubos que por manuseio transformavam essas argilas,
altamente plasticas, em bolas em torno de 15 kg (Mccuistion, 1997; Wilson, 1998).

O principal constituinte das “ball clays” € a caulinita, no entanto, outros
argilominerais e minerais acessérios também sdo observados, incluindo haloisita, ilita,
esmectitas, quartzo, feldspatos e, ocasionalmente, calcita e gibsita (Santos, 1992;
Murray, 2007), onde a forma, o tipo e quantidades destes, podem influenciar o uso, as
rotas de processo e a aplicacdo da argila na industria ceramica. O argilomineral
caulinita é um silico-aluminato com estrutura em camadas (ou lamelar), formado pelo
empilhamento regular de camadas constituidas por uma folha de tetraedros de SiO4,
ordenados em forma hexagonal, e uma folha de octaedros de Al2(OH)s ligadas entre

si por oxigénios em comuns. As folhas tetraédricas e octaédricas sdo continuas nas
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direcbes dos eixos cristalograficos a e b e estdo empilhadas umas sobre as outras na
direcéo do eixo cristalografico c. A Figura 3 ilustra as folhas de tetraedros e octaedros
dentro da camada de caulinita e a Figura 4 o empilhamento dessas camadas. Como
esse argilomineral possui camadas formadas por duas folhas diz-se que se trata de

silicatos em camadas 1:1 ou diférmicos (Santos, 1992; Bergaya et al., 2006).

Figura 3 — Estrutura da camada 1:1 da caulinita, com uma folha de tetraedros de SiO4 e outra
de octaedros de Al;(OH)s (Menezes et al., 2014).

Figura 4 — Representagdo esquematica do empilhamento de camadas 1:1 na caulinita
(Menezes et al., 2014).

O quartzo encontrado nas “ball clays” ndo € o mesmo material, grosseiro e
angular, que o observado nos caulins, apresentando granulometria mais fina e
arredondada, em virtude das varias diferentes sequéncias de transporte que sofre o
material sedimentar (Wilson, 1998). Assim, esse quartzo comporta-se de maneira
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distinta durante o processamento, possibilitando um empacotamento mais eficiente do
sistema e reagindo de forma mais intensa durante a queima.

A montonorilonita presente nas “ball clay”, mesmo em pequenas quantidades,
como material acessorio, possui uma significante influéncia no comportamento desse
material quando utilizado no processamento ceramico. A presenga de montmorilonita
aumenta a resisténcia a verde do material e sua plasticidade, mas também a retragao
de secagem e de queima. No entanto, o principal efeito da presenca de montmorilonita
€ no comportamento reolégico das argilas, desestabilizando o desempenho de
defloculagdo no que se refere ao aumento da viscosidade (Menezes et al., 2014).

A montmorilonita também contém ferro, o que é danoso para a cor de queima
e responsavel pela maior retracdo de queima nas argilas contendo montmorilonita.
Nesse sentido, as “ball clays” de melhor qualidade s&o as que apresentam baixos
teores de ferro e 6xido de titanio e que queimam branco ou com cores claras.

As argilas “ball clay” apresentam variada gama de coloragao, indo desde o
cinza clara ao negro, conforme o teor de material carbonaceo. As “famosas” argilas
inglesas de Devon e Dorset, utilizadas em todo o mundo como agentes ligantes,
apresentam coloracdes azuladas e negras devido ao elevado teor de matéria-organica
presente, como lignina e acidos humicos, ja as “ball clays” nacionais apresentam uma
maior variabilidade de coloracao, observando-se argilas cremes, cinzas, esverdeadas,
etc (Menezes et al., 2014).

A cor escura, comum a essas argilas, deve-se a presenca de matéria
organica, que pode ser encontrada em teores de até 16% (em massa), porém em
geral ndo ultrapassa 1 a 2%. A matéria organica nestas argilas pode estar presente
desde a forma de fragmentos de lignina até como acido humico na forma de coléide
protetor nas particulas argilosas, que é oxidado facilmente durante a queima (Sanchez
et al., 1997; Wilson, 1998). O material carbonaceo tem um profundo efeito na
resisténcia a verde da argila, com seu mdodulo de ruptura aumentando diretamente
com a quantidade de matéria-organica.

Historicamente, as duas regides com depdsitos classicos brasileiros
correspondem a Sao Simao (SP) e Oeiras (PI). Mais, com aumento da demanda e a
tendéncia de regionalizagdo do parque ceramica brasileiro, entraram em producéo
mais de duas dezenas de novas minas.

O tamanho médio, forma e distribuicao das particulas constituintes das argilas

sao importantes propriedades fisicas intimamente relacionadas com suas aplicagdes.
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Tais caracteristicas afetam muitas das propriedades tecnoldgicas das argilas, como
viscosidade, absorcao de agua, plasticidade, resisténcia apds conformagao, taxa de
colagem, resisténcia apds queima, entre outras (Murray, 2000).

As principais funcdes das “ball clays” no corpo ceramico sao: conferir
plasticidade e resisténcia a verde, ajudando a manter a coesdo da massa ceramica
apds a conformagao da peca. Outras propriedades do corpo ceramico também sao
muito dependentes das caracteristicas da “ball clay” utilizada na formulagdo da massa,
como resisténcia ap6s queima, cor, refratariedade, controle de retragdo de secagem
e de queima e propriedades reoldgicas durante a conformacdo da peca (como
facilidade de colagem, comportamento tixotrépico, etc.). As propriedades reoldgicas
sao governadas em grande parte pela mineralogia, tamanho de particula, carga
superficial e teor e tipo de matéria-organica presente na argila (Reeves et al., 2006;
Murray, 2007), e dessa forma suas propriedades reoldgicas sao ideais para colagem
e usadas na preparacdo de massas ceramicas para a producdo de placas
(revestimentos - pisos e azulejos), porcelanas e louga de mesa, pecas sanitarias e
isolantes elétricos (Motta et al.,, 1993; Menezes et al., 2003; Mccuistion e Wilson,
2006).

2.3 Caulim

O caulim é uma importante matéria-prima industrial que tem uma grande
variedade de aplicacdes para varios campos da industria, como papel, borracha,
plasticos, cimento, vidro, ceramica e refratarios. Esta matéria-prima amplamente
utilizada é comumente uma mistura complexa de diferentes minerais por causa de sua
origem natural (Konta, 1995; Harvey e Murray, 1997; Murray, 2000; Castelein et al.,
2001). Ocorre como um produto de alteracdo das rochas granitdides e consiste
principalmente de caulinita, um silicato de aluminio hidratado, cuja célula unitaria é
expressa por Als(SisO10)(OH)s e pequenas quantidades de impurezas como micas,
outros filossilicatos, 6xidos de ferro / titdnio e quartzo (Gruner, 1932; Silva et al., 2011).

A caulinita € um filossilicato (argilo-mineral) com composi¢cado quimica tedrica
de 39,50% de Al203, 46,54% de SiO2 e 13,96% de H20; no entanto, podem ser
observadas pequenas variagcdes em sua composi¢cdo. Normalmente, a caulinita

apresenta particulas hexagonais (Santos, 1975).
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Entre suas caracteristicas ceramica mais comuns destacam-se a cor branca
de queima, refratariedade, plasticidade média a baixa e baixa resisténcia mecanica a
verde. Devido a estas Ultimas caracteristicas sdo utilizadas em conjunto com as argilas
plasticas para formar as diversas massas de ceramica branca (Motta et al., 2004).
Além disso, o caulim apresenta uma granulometria fina, baixa abrasividade,
estabilidade quimica e forma especifica das particulas do mineral de argila
componente (Cheng et al., 2012).

O caulim pode ser de origem primaria (residual) ou secundaria (transportado
ou sedimentar), sendo que o primeiro tipo € o mais comum em se tratando de matéria-
prima ceramica produzida no Sudeste brasileiro. Nesta regido, a rocha-mae é
geralmente ignea e metamorfica e o porte dos depdsitos primarios varia de pequenos
bolsdes pegmatiticos a macicos granitéides de grande porte.

Na regido Sul, importantes jazidas estdo relacionadas com a alteragdo de
rochas vulcanicas acidas (SC) e anortositos (RS); no Nordeste, associados aos
pegmatitos (PB/RN), a sedimentos cretacicos e terciarios (BA) e; no Norte, ocorrem
os grandes depositos sedimentares terciarios da regiao amazénica, estes ultimos
lavrados para abastecimento da industria mundial de papel (Motta et al., 2004).

Luz e Chaves (2000) relatam que o caulim geralmente contém acessoérios,
que podem representar de 40 a 50% no volume do material extraido e as vezes até
mais do que isso. A presenca de tais minerais, dependendo de sua aplicacao, pode
afetar negativamente o valor industrial do depdsito, como a alvura, brancura,
viscosidade e a abrasividade. Assim, argilas e caulins precisam ser beneficiadas para
eliminar tais minerais acessorios, com o objetivo de melhorar as propriedades de
brancura e abrasividade, resultando em um produto mais competitivo, com maior
qualidade.

2.4 Comportamento reolégico de suspensoes

Os parametros que influenciam o comportamento reolégico de suspensodes
dependem da concentracao de sélidos (Oliveira et al., 2000). Para baixa concentracao
(< 5% em volume), onde se verifica baixa frequéncia de colisdes entre as particulas,
a viscosidade da suspensao é normalmente constante em funcao da taxa (ou tensao)
de cisalhamento e a suspensao comporta-se como um fluido newtoniano. Neste caso,

os principais fatores que afetam a viscosidade sdo a concentracdo volumétrica de
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sélidos e caracteristicas do meio liquido (viscosidade, densidade e temperatura). A
medida que a concentracgao de solidos é aumentada e as particulas passam a interagir
entre si, o comportamento reoldgico da suspensao se desvia do modelo newtoniano
e passa a depender nao s6 dos fatores mencionados acima, como também de uma
série de outras variaveis, destacando-se o0s seguintes fatores: forcas de repulséo e
atracdo, tamanho, distribuicdo granulométrica, densidade, area especifica e
caracteristicas morfologicas das particulas (Chander, 1998).

Suspensdes sdo misturas do tipo sélido/liquido formadas por um conjunto de
particulas distribuidas de forma relativamente uniforme através de um meio liquido.
As particulas em suspensdes podem adquirir cargas elétricas na superficie quando
em contato com o meio liquido. Esta carga superficial pode ter varias origens,
dependendo da natureza da particula e do meio circundante. Para particulas
dispersas em liquidos as principais contribui¢cdes para a carga elétrica sao a ionizagcédo
de grupos quimicos superficiais € a adsorcdo diferencial de ions com cargas
diferentes, a partir da solucao (Oliveira et al., 2000).

A estabilidade de uma suspensao é mantida quando se instaura a barreira
energética que impede a aglomeracgao de suas particulas. Em uma suspenséo estavel
h& uma distribuicdo aleatéria de particulas no interior de sua fase liquida, se essas
particulas atuam individualmente, a suspenséo é dita como defloculada. Por outro
lado, se as particulas tendem a formar aglomerados, a fase sélida deve ser tratada
como um todo, ja que suas particulas formam uma estrutura tridimensional e/ou uma
fase independente, entdo a suspenséo é definida como floculada (Delavi, 2011). As
particulas de argilomineral podem existir em quatro diferentes estados: a) disperso-
defloculado, b) disperso-floculado, c) agregado-defloculado e d) agregado-floculado
(Chilingarian e Vorabutr, 1983).

No estado a) disperso-defloculado as forcas de atragédo entre as particulas de
argilomineral sdo minimas, aumentando a area superficial e resultando no aumento
da viscosidade plastica. Esse estado de suspensdo resulta em alta viscosidade
plastica, porém baixa forca gel.

No estado b) disperso-floculado ha uma reducédo da area superficial e como
consequéncia, tem-se uma viscosidade plastica baixo que a do primeiro caso
discutido. Nesse estado, as plaquetas do argilomineral também exibem forcas

atrativas mais fortes, resultando em maior forga gel.
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No estado c) agregado-defloculado, ocorre a reducao da area superficial das
plaquetas de argilomineral. Essa diminuigéo de forgas atrativa inter-particula resulta
em viscosidade plastica mais baixa e for¢ca gel maior que os dois casos anteriores.

No estado d) agregado-floculado, possui uma menor area superficial de
plaquetas de argilomineral. Consequentemente, exibe viscosidade plastica mais baixa
e forgca gel mais alto dentre os quatros estados. Em todos os quatro casos, a
densidade de argila por unidade de volume de fluido é assumida como sendo a
mesma.

Quando uma solucdo nao se encontra suficientemente defloculada ou
desaglomerada, as particulas primarias permanecem unidas, constituindo flocos ou
aglomerados com agua aprisionada em seu interior. Essa agua aprisionada nao esta
disponivel para o escoamento, de modo que a suspensao se comporta como se a
fracado volumétrica de solidos fosse maior. Em consequéncia, a viscosidade aparente
de suspensdes de particulas floculadas ou aglomeradas é mais elevada do que com
particulas dispersas (Ortega et al., 1997).

Como as particulas de uma suspensao coloidal de argila estdo sujeitas a
ocorréncia de colisdes entre si devido ao movimento browniano, as particulas estao
sujeitas a dois tipos de interacao simultaneamente: (1) forcas de atragdo de van der
Waals, (2) forcas de ordem repulsivas (Hunter, 1993). Em oposicao as forgas atrativas,
se manifestam as forgas repulsivas, que podem ser de dois tipos:

o forcas de ordem eletrostatica: devido a sobreposicao dos campos
elétricos existentes em torno de toda particula coloidal de argila. A presenca da dupla
camada idénica em torno das particulas impede que estas entrem em contato, devido
ao efeito repulsivo que se gera quando da sobreposicdo da parte difusa de suas
duplas camadas, que possuem carga elétrica de mesmo sinal;

. forcas de origem estérica: quando sobre a superficie de particulas
coloidais estao adsorvidas moléculas organicas poliméricas, surge um novo tipo de

forca de repulsdo entre as particulas.
2.4.1.1 Curvas de defloculacao
A escolha crescente, por parte das industrias ceramicas mundiais, pelo

processamento via Umida faz com que seja cada vez mais necessario o entendimento

das propriedades reolégicas das suspensdes de pos cerdmicos. Para tanto, as
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suspensoes devem apresentar elevada estabilidade a formagdo de aglomerados,
traduzindo-se em baixas viscosidades a elevadas concentra¢des de sdélidos (Dinger,
2002).

Em virtude das elevadas energias superficiais que apresentam os pds
ceramicos, quando em meio liquido, as forgas de van der Waals atuam no sentido da
desestabilizacdo das suspensoes, pela formacdo de aglomerados (Staneva et al.,
1995), como descrito anteriormente. Com o0 objetivo de eliminar esses efeitos, sdo
utilizadas substancias que buscam neutralizar essa reatividade entre as particulas.

Tais substancias, denominadas defloculantes, podem atuar segundo trés
mecanismos basicos: estabilizacdo eletrostatica, estérica e eletroestérica (Ortega et
al., 1997). Em laboratério, a eficiéncia dos defloculantes €, comumente, investigada
através das curvas de defloculagao, que objetivam determinar a menor quantidade de
defloculante necesséria para conduzir as suspensdes a seus menores valores de

viscosidade aparente, como mostra a curva tipica da Figura 5.
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Figura 5 - Representagédo de uma curva de defloculagédo (Gomes et al., 2005).

2.5 Defloculantes

Quase todos os campos de aplicacao de argila envolvem dispersdes em agua
ou outro fluido. Em tecnologia € frequentemente necessario usar suspensodes de argila
bastante concentradas, que devem ser suficientemente fluidas para serem vertidas ou
bombeadas e, portanto, requerem a adicdo de produtos quimicos, incluindo sais
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inorganicos, alcalis e compostos organicos, que sdo capazes de liquefazer argila
rigida e suspenséo floculada (Eyring, 1960).

A defloculagdo de uma suspensao de argila é o resultado de troca de ions
entre o ion basico de defloculante e um ion basico de argila (Dias, 2004). A curva de
defloculagdo pode ser obtida por técnicas de quimica analitica, ou por medida de
viscosidade da suspensao variando-se o teor de defloculante adicionado a amostra
em suspensao.

O defloculante € uma substancia que, adicionada em pequena quantidade a
uma massa ceramica fluida, tem a capacidade de impedir o aglomeramento das
particulas coloidais e por consequéncia a sua precipitagdo. Os defloculantes podem
também ser divididos em organicos e inorganicos. Os inorganicos sdo de base
eletrolitica (bases monovalentes, eletrélitos basicos, carbonato de sédio, silicato de
sédio e fosfato de sddio). Os organicos podem ser eletroliticos e néo eletroliticos e
como exemplos podem ser citados os acidos humicos e derivados, compostos de
tanino, derivados acrilicos, derivados de amoénio e os oxalatos.

Na industria € comum o uso de carbonato de sddio, silicatos de sédio, boratos
de sdédio, pirofosfato de sddio e hexametafosfato de sédio, devido ao seu baixo custo
e seu razoavel poder de defloculagdo, o silicato de sodio tem sido um dos
defloculantes mais utilizados na industria (Dinger, 2002).

As argilas que possuem o Na* como cation predominante, apresentam a
propriedade de inchar na presenca de agua, aumentando varias vezes o0 seu volume
inicial, isto porque o Na* permite que varias moléculas de agua sejam adsorvidas,
aumentando a distancia entre as camadas e, consequentemente, separando as
particulas de argila umas das outras. No caso das argilas policatibnicas, a quantidade
de 4gua adsorvida é limitada e as particulas continuam unidas umas as outras por
interacdes elétricas e de massa. Esta diferenca pode ser observada quando as argilas
sédicas e policatibnicas estdo em meio aquoso. Apos agitacao e repouso, as sodicas
apresentam-se em um sistema homogéneo, com todas as particulas dispersas no
meio liquido (defloculado) (Amorim et al., 2006).

As substancias éacidas exercem um forte poder floculante sobre as
suspensoes de argila, pois o pH acido favorece a formacédo de uma carga positiva
sobre a aresta da particula de argila, que por atracao puramente eletrostatica, tende
a se aproximar da regiao plana da particula vizinha, mesmo que esteja pouco

carregada, formando uma interagdo face-aresta. Como resultado forma-se uma
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estrutura tipo “cartas de baralho” e a suspensao se torna em um gel rigido, com baixo
valor de indice de empacotamento, onde o liquido fica retido nos intersticios entre as
particulas (Neto, 1999).

A adicdo de uma base, ou de um sal com carater basico a uma suspensao,
pode leva-la tanto a floculagédo quanto a defloculacao, dependendo da quantidade e
do tipo da base ou sal adicionado:

. base monovalente e seus sais derivados: Com ions de metal alcalino do
tipo Na+ e Li+, sua adicdo provoca aumento no potencial zeta e consequente
defloculagdo. Os ions Na*, por serem grandes com pequenas cargas € muito
hidrataveis, se mantém fracamente adsorvidos a superficie da argila, formando uma
dupla camada muito espessa. Deste modo as forcas repulsivas tém um campo de
atuacao bastante amplo e se manifestam a uma distancia onde as for¢as de atracéao
sdo despreziveis. Além disso, a introdugdo dessas bases aumenta o pH da
suspensao, favorecendo a formacao de cargas negativas nas arestas das particulas,
auxiliando ainda mais a defloculacéo do sistema. A adicdo em excesso, ocasiona um
forte aumento na concentracdo de ions Na* em torno da particula, e a carga negativa
existente em sua superficie se manifesta de modo menos pronunciado, com isso a
suspensao pode passar a um estado de leve floculacao, devido ao excesso desses
ions. Este fendbmeno é conhecido como “hiperdefloculacdo” ou “sobredefloculacéo”,
ou seja, a defloculagdo possui um ponto maximo que, quando ultrapassado, torna a
suspensao novamente instavel (Ravaglioli e Zannini, 1989; Pozzi, 1994; Neto, 1999);

o bases polivalentes e seus sais derivados: normalmente conduzem a uma
forte floculacdo, pois seus céations apresentam uma alta relagéo carga/diametro (Ca?*,
Ba?+, A+, Fe3+) (Zerrouk et al., 1990; Neto, 1999). Esses cations se mantém
fortemente adsorvidos na superficie e estrutura do argilomineral, diminuindo bastante
o potencial zeta, pois produzem uma dupla camada de pequena espessura (Barak,
1989). A remocao desses cations da superficie do argilomineral, por troca catidnica, €
dificultada. Deste modo as argilas que apresentam tais cations em sua constituicao
natural tendem a deflocular com maior dificuldade (Neto, 1999).

Assim, os defloculantes agem na superficie das particulas inibindo a
aglomeracao causada pelas forcas de atracdo, de forma a neutraliza-las. Essa
interag&o repulsiva € produzida por trés mecanismos diferentes: eletrostatico, estérico

e eletrostérico.
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2.6 Analise granulométrica

Um dos aspectos que mais influencia os fenémenos fisicos e quimicos que
ocorrem no solo é a composicao mineralégica. A mineralogia das fracoes areia e silte
é constituida, em geral, por minerais resistentes ao intemperismo, como quartzo, além
de outros minerais primarios em quantidades varidveis, como olivinas, anfibolios,
piroxénios, feldspatos e micas. Ja a fracdo argila constitui-se, via de regra, por
minerais de natureza secundaria, resultantes de processos de alteracao fisica,
quimica e biologica, independentemente de terem sido formados in situ ou
transportados (Allen e Hajek, 1989; Fontes, 2002).

Dentre os minerais nao silicatados, os 6xidos, hidréoxidos e oxihidréxidos de
Fe e Al, que por simplificagdo sédo genericamente chamados de 6xidos, sdo minerais
de natureza secundaria de importancia muito significativa para os solos de regides
tropicais em geral e dos solos brasileiros em particular. Em andlises de solo, onde a
dispersao das particulas € fundamental para obtengédo acurada de resultados, esses
minerais nao silicatados tém forte influéncia na eficiéncia da dispersao. Atuando como
agentes cimentantes, fazem com que a utilizacdo de pré-tratamentos na analise
granulométrica se torne necessaria, removendo os Oxidos através da utilizacdo de
solucado de acido cloridrico 0,05 mol/L, como indica Barreto (1986).

Considerando solos representativos de regides aridas e semi-aridas,
caracteristicamente, eles possuem mineralogia de natureza secundaria rica em silicio,
formando estruturas laminares capazes de fornecer elevadas quantidades de cargas
elétricas negativas. As substituicdes isomérficas sdo responsaveis pela geracao
dessa carga, onde a troca de um elemento de maior valéncia por outro de menor
valéncia ir4 disponibilizar carga elétrica liquida negativa ao mineral. Minerais como
montmorilonita e vermiculita sdo bons exemplos representativos desta classe (Vieira,
1988).

A analise granulométrica consiste na determinacdo das dimensdes das
particulas que constituem as amostras (presumivelmente representativas dos
sedimentos) e no tratamento estatistico dessa informacao. Basicamente, o que é
necessario fazer, é determinar as dimensées das particulas individuais e estudar a
sua distribuicdo, quer pelo peso de cada classe dimensional considerada, quer pelo
seu volume, quer ainda pelo nimero de particulas integradas em cada classe. Na
realidade, estas trés formas tém sido utilizadas (Dias, 2004).
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Assim, para efetuar a descricdo adequada de um sedimento, torna-se
necessario proceder a uma analise pormenorizada, utilizando classes granulométricas
com pequena amplitude. Quanto menor for a amplitude das classes, melhor é a
descricao da variabilidade dimensional das particulas que constituem o sedimento
(Dias, 2004).

Classicamente, a granulometria dos sedimentos muito grosseiros (cascalhos,
seixos, balastros, etc.) é efetuada medindo (ou pesando) individualmente cada um dos
elementos e contando-os. Contudo, para sedimentos menos grosseiros (cascalhos
finos, areias), tal forma de mensuragéao nao é pratica, sendo nas areias muito dificil e
extremamente morosa, e praticamente impossivel nos siltes e argilas. Para estes
sedimentos, a analise classica recorre a separacdo mecanica em classes
dimensionais e a determinacao do seu peso. No que se refere aos sedimentos lutiticos
(siltes e argilas), a forma de determinar a distribuicdo granulométrica de forma
compativel com as das outras classes texturais é ainda mais dificil e problematica
(Dias, 2004).

Os principais métodos de determinagdo de tamanho de particulas sao:
peneiramento, sedimentacéo, difragdo a laser. A técnica de analise granulométrica por
sedimentacdo das particulas no seio de um fluido ndo é, basicamente, um meétodo
novo. Assim, apesar do reconhecimento da utilidade deste método, diretamente
complementar dos que eram mais utilizados na granulometria de finos ndo se verificou
adesdo significativa da comunidade cientifica (Dinger, 2002).

Existem dois tipos basicos de aparelhagens que se socorrem de técnicas de
sedimentacdo: aparelhos que utilizam métodos de acumulagdo, nos quais a
quantidade de material em sedimentagdo vai sendo medido volumetricamente e
aparelhos que utilizam métodos de decréscimo de concentragdo, nos quais a
concentracdo do material em queda € medida por presséo, por absor¢ao de radiagao
luminosa ou de raios X.

O ensaio de difragao a laser é realizado com utilizagdo de um equipamento
chamado granulémetro a laser. Esse aparelho vem incrementar o campo da pesquisa.
Possibilita agilizar a determinacdo do tamanho das particulas do solo, quando
comparado ao ensaio de sedimentagdo tradicional para se obter as mesmas
informacdes. Sua simplicidade e rapidez facilitam e estimulam o seu uso (Manso,
1999). O resultado final d4 uma curva bem suavizada, sem a descontinuidade que a

combinacao do ensaio de peneiramento e sedimentacao pode provocar.
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Essa técnica utiliza o espalhamento ou difragdo da luz que incide na
suspensdo coloidal, sendo correlacionavel, com o tamanho de particula. A luz
incidente sofre uma interacao ao atingir uma quantidade de particulas segundo quatro
diferentes fendmenos (difracao, refracao, reflexdo e absorcao) formando um invélucro
tridimensional de luz. O indice de refragao relativo da particula no meio dispersante,
pelo comprimento de onda da luz, e pelo tamanho e formato da particula acabam por
afetar o formato e o tamanho do invélucro e entdo detectores convenientemente
posicionados medem a intensidade e o angulo da luz espalhada. Esses dados sao
enviados para softwares matematicos que os convertem em tamanho da particula
(Ribeiro, 2014).

Apresentam-se duas teorias utilizadas para interpretacdo dos resultados
obtidos pelo granuldmetro: a teoria pelo espalhamento Mie considera previamente os
indices de refragdo do material em andlise e do meio dispersivo e pode ser aplicada
a diferentes formatos e tamanho de particula por considerar o didametro esférico
equivalente por volume e peso. Para a teoria Fraunhofer segundo Jillavenkatesa et al.
(2001) o tamanho minimo para determinagédo das particulas € de 1 a 2 um. Isso se
deve ao tamanho do feixe do laser que geralmente com fonte de luz de Neon e Hélio
para o equipamento Mastersizer 2000, equipamento da Malvern Instruments Ltda que
apresenta comprimento de onda de 0,632 um sendo maior que certas particulas de
argila encontradas nos solos (Farias et al., 2010).

Farias et al. (2010) observou que geralmente o efeito Fraunhofer superestima
a fracdo silte enquanto que o efeito Mie melhor determina a fracdo argila,
considerando os dados das metodologias tradicionais e segundo Lima et al. (2009) a
teoria de Mie exige que se saiba algumas informacdes especificas sobre as particulas
como o seu indice de refragdo e o de absor¢éo, porém € mais refinada.

Além dessas teorias, outra opgdo para analise que € disponivel no
equipamento é a utilizagédo de ultrassom, que é uma ferramenta de dissipacédo. Tendo
a intencdo de desagregar os graos de solo uma maneira mecanica e nao quimica
como o hexametafosfato de sédio.

O equipamento Cilas (modelo 1064) apresenta faixa analitica de 0,04 p a 500
U, 64 detectores e 100 classificacdes de tamanho de particulas, e dois emissores de
laser para uma melhor precisdo na faixa do submicron. No funcionamento do

equipamento, um laser de He-Ne produz um feixe de luz monocromatico, com
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comprimento de onda de 830 nm e outro de 635 nm, que iluminam uma célula de
medida onde se encontram o fluido com as particulas.

O equipamento Cilas (modelo 1064) opera por via seca e por via umida (DL)
e trata-se de um equipamento simplificado processando os dados segundo o algoritmo
de Fraunhofer, sendo os resultados explicitados na forma de curvas granulométricas
simples e acumuladas na faixa de 0,04 a 500um.

2.7 Estado da arte

Os principais trabalhos ou pesquisas, nos quais foram utilizados agentes
dispersantes para separacdo ou defloculacdo de particulas, estdo apresentados
abaixo.

Varias pesquisas sobre mecanismos de defloculagdo ja foram conduzidas,
relatando o mecanismo de atuagdo do silicato de sodio sobre a superficie dos
argilominerais. Van Olphen (1964) citou que uma maneira de atingir a defloculagao
seria a reversao da carga positiva da aresta da superficie do argilomineral e criar uma
dupla camada de arestas negativas. Assim, a atracéo aresta positiva — face negativa
seria eliminada, e uma forte repulsédo aresta-aresta como também aresta-face seriam
criadas, resultando em uma quebra da estrutura gel.

Segundo Worrall (1986), para os minerais do grupo do caulim, os ions sédio
favorece a estabilidade e completam a defloculagao, enquanto que os ions hidrogénio
e calcio causam afeito contrario, a floculagao.

Manfredini et al. (1990) estudaram a capacidade de defloculagcao de alguns
fosfatos, com diferentes propor¢des molares de P20s/Na20, para suspensdes
aquosas muito concentradas (62,5% em peso) de trés argilas amplamente utilizadas
nas fabricas de Sassuolo (ltalia), por meio de medidas reoldgicas na auséncia e
presenca de ions de célcio (ll). Foi possivel observar que os fosfatos oligoméricos sao
defloculantes muito eficientes para suspensodes de argila, atuando por um mecanismo
de estabilizacdo essencialmente eletrostatico, tornando-se muito apropriados para
suspensdes industriais de argila e argila.

Ortega et al. (1997) realizaram um estudo comparativo entre defloculantes de
diferentes fabricantes, nacionais e importados, levando-se em consideracao o efeito
de parametros como pH e peso molecular sobre as propriedades reolégicas de
suspensoes ceramicas a base de alumina. Os testes realizados com defloculantes
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comerciais resultaram em desempenhos semelhantes, mostrando que estes produtos
sdo adequados para a dispersdo da alumina contida na matriz dos concretos
refratarios de alto desempenho. O trabalho também orientou quanto aos produtos
disponiveis e sua adequada especificacdo, bem como aumentou o conhecimento
acerca dos mecanismos de atuagao de polieletrélitos na defloculacao.

Hotza et al. (1998) estudaram o efeito da adicdo de defloculante, ligante e
particulas cristalinas de alumina no comportamento reolégico de suspensdes de
esmaltes, usados na fabricacao de pisos ceramicos vidrados e observaram que as
suspensoes apresentaram comportamento pseudoplastico, limite de escoamento e
tixotropia, com ou sem a presenca de defloculante e que o carboximetilcelulose
aumenta a viscosidade aparente das suspensdes de esmalte e interage
complexamente com o defloculante que no caso foi o silicato de sédio. Dessa forma,
também concluiram que a adicdo de particulas cristalinas de dois tipos de alumina
também altera fortemente o comportamento reoldgico das suspensdes.

Andreola et al. (2000) investigaram o comportamento reol6gico de misturas
de defloculantes comumente usados para corpos de grés porcelanato e foi comparado
com o de cada agente dispersante Unico; este estudo mostrou que as respostas de
viscosidade aparente e o comportamento dependente do tempo observado usando o
defloculante Unico mais eficiente podem ser produzidos também com uma mistura
apropriada.

Menezes et al. (2000) investigaram a influéncia da utilizacdo de residuos de
granito e caulim no comportamento reoldgico de barbotinas ceramicas, no que se
refere as suas curvas de defloculagéo e os resultados mostraram que aparentemente
a alteracao da viscosidade das composicoes provocada pela adicao de residuos esta
diretamente relacionada com o tipo de argila “ball clay” utilizada na formulagéo da
massa e que de forma geral a adicdo de residuos diminui o valor da viscosidade
minima das barbotinas.

Neto e Oliveira (2002) analisaram as alteracdes das propriedades reoldgicas
das suspensdes de argila coloidal, causadas pela introducdo de substancias
defloculantes, e dessa forma concluiram que cada tipo de defloculante atuou de
acordo com um mecanismo de defloculagéo preferencial, onde o tripolifosfato de s6dio
tem sido usado como defloculante para estudar o mecanismo de estabilizacédo
eletrostatica, fosfonato de sodio para o mecanismo de captacdo de cations e
poliacrilato de sb6dio para o mecanismo de estabilizacdo de impedimento estérico e
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pelas analises observou que cada tipo de defloculante possui desempenho
semelhante e especifico em suspensodes de argila.

Andreola et al. (2004) determinaram como o0s processos de dissolugdo da
argila na presenca de hexametafosfato de sédio podem influenciar a capacidade de
defloculagéo e, em geral, a reologia da suspensdo de argila e concluiram que o
hexametafosfato de sodio exerce um efeito direto e importante sobre a dissolugdo do
caulim e da caulinita e que a concentracao dos ions liberados em solucéo depende
do material de argila e da concentracao de hexametafosfato de sédio, mesmo que o
efeito seja quantitativamente diferente para os diferentes cations. A diferenca de
composicao entre o caulim e a caulinita é a presengca de minerais acessérios € 0
processo de dissolucao é mais pronunciado no caulim do que na caulinita.

Castellini et al. (2005) estudaram a adsorcao do ion hexametafosfato a partir
de solugbes aquosas para a caulina em diferentes temperaturas. A isoterma de
adsorcdo seguiu o modelo de Langmuir. Além disso, a dependéncia do
comportamento de adsor¢ao na fragao do volume da caulinita foi estudada e discutida
em termos de processos de associagado entre as particulas de argila.

Estudos realizados por Gomes et al. (2005) avaliaram a defloculacdo de
massas ceramicas triaxiais (argila/feldspato/quartzo) obtidas a partir do delineamento
de misturas, através da obtencdo de um modelo matematico que representou a
concentracao ideal de defloculante apresentada por cada composicao ceramica do
diagrama triaxial e dessa forma os resultados mostraram que o aumento na fracao
argilosa das composi¢cdes estudadas conduziu a um aumento no consumo de
defloculante.

Andreola et al. (2006) estabeleceram como a eficiéncia de um defloculante é
alterada quando atua sobre uma caulinita cuja superficie foi modificada por contato
temporario com outro defloculante e observaram que a capacidade de dispersédo de
cada defloculante é notavelmente influenciada pelo tipo de tratamento. Em particular,
no que diz respeito a caulinita ndo tratada, a eficiéncia do dissilicato de sédio é
dramaticamente aumentada quando a argila foi previamente tratada com uma solucao
de hexametafosfato de so6dio. Por outro lado, observa-se uma diminuicdo da
capacidade dispersante de hexametafosfato de sddio a partir da caulinita ndo tratada
para a que foi previamente tratada com dissilicato de sédio.

Andreola et al. (2007) realizaram um estudo para explicar como um tratamento
superficial pode modificar as propriedades de liberacdo de uma caulinita na luz para



39

correlacionar esses resultados com os reoldgicos e os resultados obtidos indicaram
que o tratamento da caulinita com dissilicato de sodio reduz fortemente a
acessibilidade dos sitios Al na superficie da argila para moléculas de hexametafosfato
de so6dio devido a uma presenca competitiva de derivados de Si adsorvidos. Por outro
lado, como consequéncia do tratamento da caulinita com hexametafosfato de sédio,
uma certa quantidade de hexametafosfato de sédio € retida na superficie da argila e
a adsorcao/precipitacdo de derivados de Si de uma solucao dissilicato de sddio nao é
notavelmente afetada pela presenca de hexametafosfato de sodio.

Romagnoli e Andreola (2007) estudaram a eficacia de trés dos defloculantes
mais utilizados na producdo de ceramica em relagéo a trés argilas tipicas e definida
por modelos matematicos, dessa forma os aditivos reolégicos mais comuns mostram
comportamento diferente dependendo da argila e o design da mistura foi usado com
sucesso para o estudo de defloculantes organicos e inorganicos. As interagdes
sinérgicas foram destacadas como fungéo da familia da argila.

Castellini et al. (2008) investigaram a adsorcédo de verde malaquita sobre a
caulinita trocada com calcio e sobre a mesma argila tratada com dois defloculantes
amplamente utilizados, hexametafosfato de sddio e dissilicato de sddio e dessa forma
os resultados indicam que as defloculantes afetam o processo de adsorgédo, onde em
particular, o tratamento com dissilicato de sédio melhora a adsor¢cdo, enquanto o
tratamento com hexametafosfato quase o impede completamente.

Amoroés et al. (2010) analisaram um caulim industrial o qual foi preparado
diferentes dispersdées com fracdes de volume de sélidos entre 0,20 e 0,47 na presenca
de silicato de sbdio para determinar o processo eletrocinético e propriedades
reolégicas. A mobilidade eletroforética foi negativa para todas as dispersdes
estudadas, e tornou-se mais negativa ap6s a adi¢cdo de dispersante e menos negativa
com o aumento da fragéo de sélidos. As propriedades reoldgicas das dispersdes foram
analisadas e redefiniu as plaquetas de caulim como novas particulas duras efetivas,
permitindo calcular uma fracao volumétrica efetiva que descreveu o efeito combinado
da fracao de volume de soélidos e a adicao de dispersante nas propriedades reoldgicas
de dispersao.

Delavi (2011) investigou o consumo de defloculante, a base de litio, sodio e
potassio, e o comportamento reolégico de suspensdes argilosas em fungdo das
propriedades das argilas, do tipo de defloculante e da avaliacao do equilibrio quimico

estabelecido na troca catidnica e concluiu que o consumo de defloculante, expresso
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em termos de numero de moles dos cations monovalentes presentes do sistema (K*,
Na*, Li*) por area de superficie especifica, variou entre 0,08.10-5 a 0,37.10-5 mol/m?,
sendo maior para o caso das argilas cauliniticas e menor para as argilas iliticas. Todas
as argilas deflocularam bem, porém houve diferengas significativas nas viscosidades,
sendo os valores maiores para as argilas que apresentaram maior fragao de caulinita,
maior area de superficie especifica e maior fragao abaixo de 0,2 e 2 ym, e dessa forma
observou-se que as propriedades que afetam o consumo de defloculante estao
relacionadas com a natureza e quantidade da fase mineraldgica presente nas
matérias-primas.

Lu et al. (2011) estudaram sistematicamente a influéncia do hexametafosfato
de sodio na flotacdo e dispersdao da serpentina e pirita e observaram que o
hexametafosfato de sédio poderia reduzir significativamente o efeito adverso da
serpentina na flutuagéo da pirita e tornar a amostra mista de pirita e serpentina mais
dispersa em condi¢des alcalinas, melhorando assim a adsor¢cédo de xantato na pirita.
O mecanismo de ag¢ao do hexametafosfato de sédio € que ele diminui o valor do pH
no ponto isoelétrico da serpentina e aumenta a carga negativa através da dissolucao
do magnésio da superficie da serpentina e adsorvendo na superficie da serpentina.

Rodrigues et al. (2011) avaliaram pré-tratamentos, métodos de disperséo e
agentes quimicos dispersantes, isoladamente ou de forma combinada, na
determinacao dos teores de argila de algumas classes de solos selecionadas com
base na sua natureza mineraldgica e observaram que ha a necessidade de que sejam
dados tratamentos diferenciados na determinacdo de argila, levando-se em
consideracao a natureza mineralégica do solo; o hidréxido de litio ndo € eficiente para
dispersar solos eletropositivos com baixa CTC, mas muito eficiente na dispersao de
solos eletronegativos com elevada CTC.

Cargnin et al. (2012) estudaram dois métodos para obtencao da curva de
defloculacdo de uma argila plastica e outra de baixa plasticidade. O primeiro método
utilizou a matéria-prima seca passante em malha # 32 mesh e agitacdo mecanica para
homogeneizacao da barbotina. O segundo método utilizou a matéria-prima in natura
e 0 processo de moagem para obtencao da suspensao ceramica. Observaram que a
obtencdo da curva de defloculacdo das matérias-primas pelo processo de moagem
reproduz as condi¢cdes industriais de utilizacdo da matéria-prima e que neste método
a quantidade de defloculante utilizada foi sempre maior do que o método por agitagao

mecanica, demonstrando a influéncia da interacao das particulas da argila in natura.



41

Mafioletti et al. (2012) investigaram dois métodos para obteng¢édo da curva de
defloculagdo de uma argila plastica e outra de baixa plasticidade, onde o primeiro
método utilizava a matéria-prima seca passante em malha 32 mesh e agitacdo
mecanica para homogeneizac¢ao da barbotina e o0 segundo método utilizava a matéria-
prima in natura e o processo de moagem para obtencdo da suspensao ceramica. Os
resultados mostram que a obtencéo da curva de defloculagdo das matérias-primas
pelo processo de moagem reproduz as condi¢des industriais de utilizacdo da matéria-
prima, e observou-se também que neste método a quantidade de defloculante
utilizada foi sempre maior do que o método por agitacdo mecanica, demonstrando a
influéncia da interagao das particulas da argila in natura.

Meneghel (2012) avaliou a eficiéncia do silicato de s6dio em relagdo ao
poliacrilato de s6dio em massa com caracteristicas tixotropicas, foi determinada a
concentragdo ideal desses dois defloculantes tanto na massa como nas argilas,
avaliando o menor tempo de escoamento. Os resultados obtidos mostraram que para
a massa que apresenta caracteristica tixotropica, o poliacrilato de s6dio apresentou
melhores resultados em relacdo a reducdo da viscosidade com a barbotina em
repouso. Observou-se também que houve saturagdo da barbotina quando
adicionadas pequenas quantidades de silicato de s6dio em relagdo a concentracédo
ideal de defloculante, apresentando aumento de viscosidade, e o poliacrilato de sodio
ofereceu maior estabilidade as barbotinas no uso dessa classe de defloculantes.

Castellini et al. (2013) investigaram a interagdo do hexametafosfato de sédio
com amostras de ilita e montmorilonita de origens diferentes analisando a absorcao
de hexametafosfato e os mecanismos de liberacdo de ions e observaram que para
ilita, a absorcao de hexametafosfato é substancialmente um fenémeno de adsorcao e
€ mais pronunciada na forma tratada com so6dio e pelo contrario, para a
montmorilonita, os fendmenos de intercalagdo devem ser predominantes. Sendo a
HMP intercalada em Mt localizada dentro do espaco intercalar, deve resultar ser quase
ineficaz no aumento do valor absoluto do potencial na superficie das particulas e,
portanto, inutil para a defloculagcdo. Explicando por que a presenca de pequenas
fracbes de montmorilonita em suspensbdes de ceramica pode causar um aumento
dramético da viscosidade também apds a adicdo de um defloculante eficiente.

Link (2013) avaliou a eficiéncia de quatro silicato de sddio distintos quanto a
razao SiO2/Na20 empregados como defloculante em uma suspensao de argila, outra

de caulim e uma terceira suspensdo de uma massa de ceramica triaxial, quanto a
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variagao da viscosidade e do pH em funcéo do teor de defloculante empregado. Os
resultados mostraram uma forte influéncia da relacao SiO2/Na20 na defloculagéo de
argilas e da massa ceramica, mas pouca influéncia na defloculacao do caulim.
Constatou-se também uma relacéo entre o aumento de pH e a redugéo da viscosidade
minima aparente. O silicato de sédio com razéo SiO2/Na20 2,43 apresentou a melhor
relacado de desempenho de defloculagéo.

Sun et al. (2013) apresentaram um novo meétodo para a purificagdo de trés
tipos diferentes de diatomita da China pela técnica de lavagem usando o
hexametafosfato de sddio como dispersante combinado com a centrifugacdo e
concluiram que a distribuicdo do tamanho dos poros, o conteudo de impurezas e a
densidade aparente da diatomite purificada foram significativamente melhorados.

Caetano (2014) estudou a influéncia da variacdo granulométrica de argilas
bentoniticas utilizadas como agentes viscosificantes em fluidos de perfuracdo base
agua, nas propriedades reologicas e de filtracdo, no qual foram selecionadas seis
argilas bentoniticas provenientes de jazidas do municipio de Boa Vista-PB. As argilas
foram moidas e peneiradas em diferentes peneiras ABNT n° 80, 200 e 325 (180, 75 e
45 yum), sendo determinadas as distribuicdes granulométricas de suas suspensdes
por difracdo laser e posteriormente realizado o tratamento com solugdo com carbonato
de sbdio determinando-se as propriedades reologicas e de filtracdo de suas
suspensdes aquosas. A variacado das aberturas das peneiras influenciou, em geral,
apenas na massa acumulada abaixo de 2 um que se apresentou maior para as argilas
peneiradas na abertura de 45 um e todas as andlises granulométricas apresentaram
distribuicdo monomodal. Observou-se que, em geral, com diminuicdo no diametro
médio das particulas e aumento na massa acumulada abaixo de 2 um, ocorre
diminuicdo na VA, mas nao foi possivel generalizar a influéncia apresentada pelo
tamanho de particulas na VP e no VF.

Cunha et al. (2014) investigaram a eficiéncia de solu¢gdes NaOH, [(NaPOs)n +
NaOH] e [(NaPOs)n + Na2COs] como dispersantes quimicos na analise granulométrica
de amostras de dois horizontes de 26 solos de referéncia do Estado de Pernambuco
e observaram que nao houve semelhanca entre os dispersantes e concluiram que
hidréxido de sédio foi o dispersante mais adequado na determinacao da textura das
amostras analisadas, representativas de 82% da area total do Estado.

Gongalves et al. (2014) avaliaram os rejeitos da mineragcao de bauxita que
apresentam teor de sélido de 33,5% e granulometria muito fina com D50 abaixo de 5
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um. Foi realizada analise granulométrica e determinadas as composi¢cées quimicas e
mineralogicas do material. Identificou-se 21,28% de alumina aproveitavel e como
princais minerais gibsita, hematita, quartzo e caulinita. Avaliou-se também a influéncia
da granulometria do rejeito na acdo do dispersante hexametafosfato de sédio. Os
resultados mostraram-se favoraveis ao uso do hexametafosfato como dispersante na
amostra sem tratamento. Entretanto a reducdo da granulometria apesar de
potencializar a agcao do aditivo ndo reduziu a viscosidade aparente a valores inferiores
aos obtidos na amostra néo tratada.

Vanderlind et al. (2015) estudaram as curvas de defloculacdo de trés
floculantes diferentes, comparando seu tempo de escoamento a frio e 24 horas
depois, e percebeu que os defloculantes ibnicos tendem a ser mais eficientes nas
duas situagoes. Por outro lado, destacaram-se o comportamento dos poliacrilatos que
mantém o tempo de escoamento mesmo depois de 24 horas em repouso.

Han et al. (2016) investigaram o mecanismo de dispersdo de hexametafosfato
de s6dio em particulas de caulinita, foi simulada a interacdo entre as cadeias de
polifosfato lineares e caulinita por dinamica molecular, bem como a interacao entre o
anion [HPQO4]?> e caulinita por teoria funcional de densidade (DFT). Os resultados
calculados demonstram que o hexametafosfato pode ser adsorvido pela superficie da
caulinita e que os atomos de oxigénio dos anions de hexametafosfato podem receber
muitos elétrons da superficie de Al-OH e formar ligagdes de hidrogénio com os atomos
de hidrogénio dos grupos hidroxilo de superficie. Portanto, ap6és a adsor¢do de
hexametafosfato na superficie da caulinita, as particulas de caulinita carregam mais
carga negativa e a repulsao eletrostatica entre particulas aumenta.

Oliveira, T. G. et al. (2016) realizaram um estudo sobre os métodos de
preparagdo de diferentes amostras e suas interferéncias nas classificagdes
granulométricas e concluiram que os dados gerados pelo equipamento (Granuldmetro
a laser — Mastersizer 2000) produzem resultados eficazes, visto que este atinge
leituras em faixas granulométricas mais estendidas enquanto o método convencional
limita-se até 1 micrémetro, o granuldmetro a laser atinge 0,01 micrémetro, fornecendo
uma maior seguranca nos resultados, a qual se da, também, pela repetibilidade, visto
qgue ele gera trés resultados e a média entre eles a cada amostra ensaiada. Os
resultados também demostraram que, para alguns materiais analisados, as curvas
obtidas pela analise realizada no granuldmetro aproximam-se mais daquelas

construidas pelo método convencional.
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Araujo et al. (2017) realizaram um estudo comparativo entre o0 ensaio de
sedimentacdo, adotado pela norma brasileira, e o ensaio do granuldmetro a laser,
aplicado em um solo tropical e observaram que a composi¢cdo granulométrica é
influenciada pelo grau de intemperismo, bem como pode verificar-se que o uso do
granulémetro a laser causa uma desagregacao do solo de forma diferente ao ensaio
convencional.

Sagrilo et al. (2017) compararam diferentes metodologias de estabilizacbes
quimicas do solo local e a sua eficiéncia em termos de ganho de resisténcia, através
dos ensaios de compressao axial para amostras estabilizadas quimicamente com a
insercao de porcentagens de cal e cimento pozolanico CPIV. Os resultados mostraram
que a eficiéncia das adicdbes de cimento pozolanico se mostrou superior em
comparacao as adi¢coes de cal, principalmente a partir de 4% de adicao.

Landrou et al. (2018) realizaram estudos para identificar os mecanismos de
direcdo na origem da acao de defloculagdo de dispersantes inorganicos e estudar
suas consequéncias sobre o comportamento de uma pasta de argila densa ao longo
do tempo e observou-se que o hexametafosfato de sédio se dispersa através de forcas
repulsivas eletrostaticas, enquanto o silicato de sodio atua através de forcas
repulsivas eletrostéricas. Os resultados também revelaram que a reorganizagao das
particulas de argila e a disponibilidade de carga positiva residual sdao a origem do
comportamento tixotrépico e a rigidez do sistema ao longo do tempo.

Liu et al. (2018) investigaram as mudangas nos limites Atterberg de argilas
com conteudo dispersante e seu mecanismo eletroquimico na avaliacdo da
abordagem de condicionamento de argila para o tunelamento EPB escudo, e para isso
utilizou solos consistindo em bentonita, caulim e suas misturas com dois dispersantes
diferentes incluindo hexametafosfato de sodio e poliacrilato de sodio. Os resultados
mostraram que o limite liquido e o indice de plasticidade diminuiram significativamente
devido a adi¢do de dispersantes, onde o efeito do hexametafosfato de sédio foi mais
significativo do que o de poliacrilato de sbdio nas argilas. A redugao do potencial Zeta
induzida pelo hexametafosfato de sédio foi maior do que a induzida pelo poliacrilato

de sodio com 0 mesmo teor de dispersante.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

As amostras das argilas utilizadas nesta pesquisa foram provenientes dos
jazimentos localizados no Municipio Boa Vista-PB (chocolate — AM1), Olivedos-PB
(BSOL — AM2), Joao Pessoa-PB (“ball clay” — AM3) e da Industria ARMIL-RN (caulim
— AM4).

Para preparacéo das dispersdes foram utilizados os defloculantes: silicato de
sédio (Na2SiOs; Vetec; PM: 122,06 g/mol), hexametafosfato de sodio P.A. [(NaPOa)s;
Dindmica Quimica Contemporanea Ltda; PM: 101,96 g/mol] e carbonato de sodio
Anidro P.A. (Na2COs; Synth; PM: 105,99 g/mol). Os defloculantes foram utilizados em
solugdes com concentragdes de 0,5 mol/L; 0,34 mol/L e 1,0 mol/L; respectivamente.
Posteriormente foram preparadas solucées de silicato de sédio tamponado com
hexametafosfato de sddio, hexametafosfato de sédio tamponado com carbonato de
sédio e carbonato de sédio tamponado com hexametafosfato de sddio, atingindo-se o

pH entre 8 e 9.

3.2 Metodologia

As etapas da pesquisa foram desenvolvidas de acordo com o fluxograma da

Argilasﬁ
!

Figura 6.
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|
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|

Analise dos Resultados e Conclusdes

e

Figura 6 — Fluxograma da metodologia utilizada.
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Na etapa | foram realizados os ensaios de caracterizagdo das amostras em
#200. Na etapa Il foram realizados estudos de bancada afim de obter a curva de

defloculacéo e analise granulométrica.

3.2.1 Preparacao das amostras

As amostras das argilas naturais foram secas em estufa a 60 °C = 2 °C.
Posteriormente, as amostras foram desagregadas e passadas em peneira ABNT n°
200 (0,074 mm). Foram retiradas aliquotas para as diferentes etapas de
caracterizagdo fisica, quimica e mineralogica.

A preparagao das dispersdes para construir a curva de defloculagao foi
realizada com e sem o uso dos defloculantes, variando o tipo (silicato de sédio,
hexametafosfato de sdédio, carbonato de sodio, silicato de sodio + hexametafosfato de
sodio, hexametafosfato de sodio + carbonato de sodio e carbonato de sbédio +
hexametafosfato de s6dio) e o volume (cada defloculante com variacoes diferentes
nos volumes, partindo de 0,01 mL). A dispersao utiliza 20 g de argila num volume de
500 mL de &gua destilada e volume do defloculante estabelecida. Logo apés a
agitacao foram determinadas a viscosidade das dispersdes utilizando-se dispersdes
com percentagem de solido de 4% e viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacdo
de 100 rpm. A partir da curva de defloculacdo foi obtido o melhor volume do
defloculante e seus pontos adjacentes para preparacao das dispersdes para analise
granulométrica.

Ja a preparagdo das dispersGes para analise granulométrica foi obtida
misturando-se 20 g de argila com um volume de 30 mL e volumes de defloculantes
relativas a curva de defloculagdo, deixando em repouso por 24 h, em seguida
preparou-se as dispersdes adicionando 470 mL de agua destilada e foram agitadas a
uma velocidade de 17.000 rpm por 20 min. Apds a agitacdo foi determinada a
distribuicdo de tamanho de particulas pelos granuldmetros a laser, Cillas 1064 e
Malvern 2000.

3.2.2 Caracterizacao das amostras in natura

A caracterizacao das amostras das argilas em #200 foi efetuada por meio das
seguintes técnicas: andlise granulométrica por difracao a laser (AG), andlise quimica
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por fluorescéncia de raios X (EDX), analise termogravimétrica (TG) e andlise térmica
diferencial (DTA), difragdo de raios X (DRX), capacidade de troca de cations (CTC).

Os ensaios de AG, TG, DTA e CTC foram realizados no Laboratério de
Tecnologia de Materiais e os ensaios EDX e DRX foram realizados no Laboratério de
Caracterizacdo de Materiais ambos da Unidade Académica de Engenharia de
Materiais da Universidade Federal de Campina Grande-PB.

3.2.2.1 Analise granulométrica por difracao a laser (AG)

A analise granulométrica por difracao a laser utiliza o método de dispersao de
particulas em fase liquida associado com um processo de medida éptico através de
difracédo a laser. Neste método, € combinada a relagdo proporcional entre a difracao
do laser e a concentracdo e tamanho de particulas. Para realizagcdo desta
caracterizacao, as argilas estudadas foram passadas em peneira ABNT n°200 (0,074
mm), e dispersas em 30 mL e no dia seguinte adiciona-se 470 mL de agua destilada,
em um agitador Hamilton Beach N5000 a velocidade de 17.000 rpm por 20 min. Ap6s
agitacao, as dispersdes sao colocadas em um equipamento CILAS modelo 1064, em
modo umido, até atingir a concentracao ideal que é de 170 unidades de difracao/area
de incidéncia e procedimento idéntico foi adotado utilizando o equipamento
Mastersizer 2000 da Malvern, em modo umido, até atingir concentracao ideal de 5
unidades de difracdo/area.

O Cilas 1064 opera por via seca e por via umida (DL) e foi adquirido no inicio
da década de 90 e trata-se de um equipamento simplificado processando os dados
segundo o algoritmo de Fraunhofer, sendo os resultados explicitados na forma de
curvas granulométricas simples e acumuladas na faixa de 0,04 a 500 um. O
Mastersizer 2000 da Malvern também opera por via seca e por via umida (DL), e foi
adquirido recentemente e trata-se de um equipamento consagrado na analise de pos
processando os resultados segundo os algoritmos de Mie e Fraunhofer, sendo os
resultados explicitados na forma de curvas granulométricas simples e acumuladas na
faixa de 0,02 a 2000 um. Nesse trabalho os dois granulémetros foram operados por

via Umida.
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3.2.2.2 Analise quimica por fluorescéncia de raios X (EDX)

A espectroscopia por fluorescéncia de raios X € uma técnica utilizada para
determinar, a composicao quimica dos materiais, fornecendo os percentuais de 6xidos
presentes e também os valores de perda ao fogo. As amostras de argilas estudadas
foram passadas em peneira ABNT n° 200 (0,074 mm) e submetidas a analise quimica
por fluorescéncia de raios X. O espectrdmetro de fluorescéncia de raios X determina
semi quantitativamente os elementos presentes em uma determinada amostra,
mediante a aplicagdo de raios X na superficie da amostra e a posterior analise dos
raios X fluorescentes emitidos em equipamento EDX 720 da Shimadzu. A geracao de
raios X é feita por meio de um tubo com alvo de Rh.

3.2.2.3 Analise termogravimétrica (TG) e analise térmica diferencial (DTA)

A analise térmica diferencial (DTA) indica as faixas de temperaturas em que
ocorrem transformacdes endotérmicas e exotérmicas e a analise termogravimétrica
(TG) fornece as perdas de massa em funcdo do aumento da temperatura. As curvas
termogravimétricas foram obtidas por meio de um sistema de Andlises Térmicas
Shimadzu TA 60 h, com razdo de aquecimento 12,5 °C/min. Para as curvas térmicas
diferenciais foi utilizado um sistema de Analises Térmicas Modelo RB-3000 da BP
Engenharia. A temperatura maxima para ambos os casos foram de 1000 °C e o padrao

utilizado na DTA foi éxido de aluminio (Al20s3) calcinado em atmosfera de ar.

3.2.2.4 Difracao de raios X (DRX)

As argilas estudadas foram passadas em peneira ABNT n? 200 (74 um) e
acondicionadas em porta amostra de aluminio para analise por difragdo de raios X,
em equipamento XRD 6000 da Shimadzu. A radiagao utilizada foi a Ka do Cu
(40kV/30mA); a velocidade do gonidémetro foi de 2 ¢/min e passo de 0,02%; na faixa de
2° a 60°.
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3.2.2.5 Capacidade de troca de cations (CTC)

As CTC das amostras foram determinadas através do método de adsorcao de
azul de metileno, conforme Ferreira et al. (1972).
Para calcular a CTC das argilas determinadas pelo método de azul de

metileno, utiliza-se a seguinte férmula:

V+C =100
CTC = (D
massa da amostra seca

onde: V = volume total (mL) e C = concentracao (N) de azul de metileno.

Os resultados de CTC sao apresentados em meq/100g de argila.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secao serao apresentados e discutidos os resultados de EDX, TG, DTA,
DRX e CTC das argilas estudadas. Serao também apresentadas as curvas de
defloculagéo, obtidas para cada argila e defloculante e as andlises granulométricas.
4.1 Caracterizacao das argilas naturais (Etapa I)

4.1.1 Analise quimica por fluorescéncia de raios X (EDX)

Na Tabela 1 estdo apresentadas as composicoes quimicas das argilas
chocolate (AM1), BSOL (AM2), “ball clay” (AM3) e caulim (AM4).

Tabela 1 — Composicao quimica das amostras estudadas obtidas por espectroscopia por
fluorescéncia de raios X.

Amostra SiO; Al,O; CaO Fe:O: TiO: MgO KO Outros PF
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) Oxidos(%) (%)

AM1 53,74 16,49 4,11 1051 093 296 0,56 0,49 10,20
AM2 49,17 2296 395 6,78 0,75 2,72 142 0,42 11,81
AM3 4498 37,56 - 0,41 -- 0,88 1,35 0,12 14,70
AM4 45,39 37,94 -- 0,53 0,04 - 1,14 0,10 14,87

PF — Perda ao fogo.

Observando a Tabela 1, verificou-se que as argilas esmectitas apresentaram
elevados teores de 6xido de silicio, sendo o maior para a AM1 (53,74%) e o menor
para a AM2 (49,17%), que se referem tanto ao éxido presente na folha tetraédrica do
argilomineral como também a silica livre, ou seja, mineral acessério. O 6xido de
aluminio variando de 22,96% para AM2 até 16,49% para AM1, que definem a alumina
presente na camada octaédrica e minerais acessorios. Segundo Santos (1992), os
argilominerais do grupo da esmectita sdo formados pelo empilhamento de camadas
2:1, em que cada camada é constituida por duas folhas de silicato tetraédricas, com
uma folha central octaédrica, unidas entre si por oxigénios comuns as folhas. A

formula tedrica do grupo da montmorilonita € Al4SisO20(OH)4.nH20 (n=4agua
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interlamelar). Portanto, de acordo com as andlises quimicas, as amostras estudadas,
provavelmente podem ser consideradas como sendo do grupo da montmorilonita.

Para o teor de Fe203 observou-se que os valores foram de 6,78% para AM2 e
10,51% para a AM1, e podem ser decorrentes da camada octaédrica do argilomineral
montmorilonita ou de minerais acessoérios na forma de hematita (Menezes et al.,
2009). Estes valores estdo associados as substituicdes isomérficas na camada
octaédrica de bentonitas, com minerais acessoérios e cations trocaveis nas camadas
basais de argilominerais esmectiticos e cauliniticos. Os teores de ferro por volta de
7,00% séo tipicos das argilas do Municipio de Boa Vista — PB (Amorim et al., 2004;
Amorim et al., 2006; Brito et al., 2016; Bastos et al., 2017).

Os 6xidos alcalino-terrosos CaO e MgO apresentaram teores consideraveis,
podendo ser uma indicacdo da presenca de carbonatos (Gaidzinski et al., 2009;
Gaidzinski et al., 2011). Os teores de 6xido de magnésio variaram de 2,72% para AM2
e 2,96% para AM1, podem ser provenientes da camada octaédrica da esmectita ou
do carbonato de magnésio. Verificou-se também que as amostras bentoniticas
apresentaram teores de 6xido de calcio, variando entre 3,95% para AM2 até 4,11%
para AM1, que € do mineral calcita.

Ao observar a Tabela 1, verificou-se que as argilas cauliniticas apresentaram
teores de 6xido de silicio, sendo (44,98%) para a AM3 e 45,39% para a AM4, que se
referem tanto ao éxido presente na folha tetraédrica do argilomineral como também a
silica livre. O 6xido de aluminio foi de 37,56% para AM3 e 37,94% para AM4, que
definem a alumina presente na camada octaédrica e minerais acessorios. Segundo
Santos (1992), o argilomineral caulinita € um silico-aluminato com estrutura em
camadas (ou lamelas), formado pelo empilhamento regular de camadas constituidas
por uma folha de tetraedros de SiO4, ordenados em forma hexagonal e uma folha de
octaedros de Al2(OH)s ligadas entre si por oxigénios em comuns. Dessa forma,
conforme os valores apresentados na Tabela 1, as amostras AM3 e AM4 sao
consideradas do grupo da caulinita, pois os valores de silica e alumina s&o préximos,
sendo de 1:1 de acordo com sua estrutura.

A perda ao fogo corresponde ao somatério da perda dos seguintes
componentes: agua livre e adsorvida, agua coordenadas, intercalada entre as
camadas e hidroxilas presente nos argilominerais, matéria organica e carbonatos
existentes na argila. Observando a Tabela 1 conclui-se que os teores deste parametro
variaram entre 10,20 e 14,87%.
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Os teores apresentados foram similares aos obtidos nos estudos de
bentonitas do Estado da Paraiba (Menezes et al., 2009; Silva et al., 2013; Pereira et
al., 2014; Pereira et al., 2015; Silva et al., 2015; Brito et al., 2016; Bastos et al., 2017;
Gama et al., 2017; Gongalves et al., 2017; Silva et al., 2017).

Comparando os valores determinados com as argilas estudadas por
(Menezes et al., 2003; Figueirédo et al., 2016; Gongalves et al., 2017), verifica-se que

as amostras em estudo possuem valores similares as argilas cauliniticas.

4.1.2 Analise termogravimétrica (TG) e analise térmica diferencial (DTA)

Nas Figuras 7, 8, 9 e 10 estdo apresentadas as curvas das analises
termodiferenciais (DTA) e termogravimétricas (TG), simultaneamente, das argilas
estudadas.

10
1004 .

1
o

95 +

90

Massa (%)

85

Diferenca de Temperatura (°C)

80

PM = 22,94%

4 -40

T T T T T T T T T T
0 200 400 600 800 1000

Temperatura (°C)

Figura 7 — Curva termogravimétrica e térmica diferencial da argila chocolate (AM1), sob razao
de aquecimento de 12,5 °C/min.



921°C

PM = 20,82%

1004 - AM2 -
95 +
9
o 90
7]
1)
©
=
85 +
'lEndo
80 +
140°C
T T
0 200

T T T
400 600
Temperatura (°C)

T T T
800 1000

10

o AN
o o
Diferenga de Temperatura (°C)

&
S

A
o

53

Figura 8 — Curva termogravimétrica e térmica diferencial da argila BSOL (AM2), sob razao de

aquecimento de 12,5 °C/min.
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Figura 10 — Curva termogravimétrica e térmica diferencial da argila caulim (AM4), sob razdo
de aquecimento de 12,5 °C/min.

Observando as curvas DTA das argilas bentonitas em estudo (Figura 7 e
Figura 8) verificou-se as seguintes transformacdes térmicas: grande pico endotérmico
com maximo em 142 °C, caracterizando a presenca de agua livre e adsorvida
intercalada entre as camadas; pico endotérmico em torno de 574 °C caracterizando a
presenga de hidroxilas da folha octaédrica da esmectita e caulinita; pico em torno de
793 °C é do carbonato de magnésio; pico endotérmico em aproximadamente 877 °C
relacionado a presenca do carbonato de calcio; um pico exotérmico com maximo de
910 °C , para a amostra chocolate (AM1), associado a mudanca da linha de base
possivelmente relacionado a mudanga da capacidade calorifica do material; e um pico
exotérmico, para a amostra BSOL (AM2), com maximo de 921 °C relacionado a
nucleagao da mulita. Estes resultados estdo de acordo com os dados observados pela
composicao quimica das argilas estudadas (Tabela 1), onde se observa que a argila
AM1 apresentou maior concentragdo de MgO e de CaO. Em resumo, as amostras
estudadas apresentaram termogramas bastante similares e tipicos de argilas
esmectitas, de natureza policatidnica, com presenca do argilomineral montmorilonita,
muito provavelmente nontronita, na forma dioctaédrica.

Nas curvas DTA das argilas cauliniticas em estudo (Figura 9 e Figura 10)
observou-se as seguintes transformacdes térmicas: pequeno pico endotérmico com
maximo em 84 °C, caracterizando a presengca de agua livre e adsorvida; pico
endotérmico em torno de 600 °C caracterizando a presenca de hidroxilas da folha
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octaédrica da caulinita; e um pico exotérmico com maximo de 992 °C associados a
nucleagdo de mulita. Todas as curvas de DTA sdo extremamente semelhantes e
caracteristicas de materiais cauliniticos.

Em relacdo as curvas de TG das amostras em estudo observa-se que a perda
total de massa foram similares, 15,11 e 15,10% para as amostras caulinitas AM3 e
AM4, respectivamente, e para as bentonitas variou 20,82 a 22,94% para AM2 e AM1,
respectivamente, correspondente as perdas de agua, de matéria organica, hidroxilas
e carbonatos.

Comparando os resultados dos termogramas em estudo com os encontrados
em pesquisas anteriores (Pereira et al., 2014; Brito et al., 2016; Bastos et al., 2017;
Gama et al., 2017; Gongalves et al.,, 2017; Silva et al., 2017) observou-se um
comportamento tipico de argilas bentoniticas do estado da Paraiba, Brasil. E para as
caulinitas, os resultados apresentados corroboram os verificados pelos trabalhos de
Menezes et al. (2003); Figueirédo et al. (2016); Gongalves et al. (2017).

4.1.3 Difracao de raios X (DRX)

As Figuras 11, 12, 13 e 14 apresentam os padrdes de difracao de raios X das
argilas chocolate (AM1), BSOL (AM2), “ball clay” (AM3) e caulim (AM4). Para as
amostras bentonitas estdo apresentados na forma natural e aditivada com

etilenoglicol.
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Figura 11 — DRX para a amostra chocolate (AM1) em #200 com e sem etilenoglicol.
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Figura 12 — DRX para a amostra BSOL (AM2) em #200 com e sem etilenoglicol.
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Figura 14 — DRX para a amostra caulim (AM4) em #200.

Observou-se que a amostra AM1 (Figura 11) apresentou a seguinte
composi¢ao mineralégica: argilomineral esmectitico (JCPDS 29-1497) caracterizado
pelas distancias interplanares basais de 15,27 e 4,28 A, que foi confirmado pelo uso
do etilenoglicol que aumentou a distancia interplanar de 15,27 para 16,85 A; presenca
de minerais acessorios, como: quartzo (JCPDS 46-1045), caracterizado pelas
distancias interplanares basais de 4,27 e 3,34 A: e calcita (JCPDS 05-0586)
caracterizado pela distancia interplanar basal de 3,02 A. O que vem ao encontro dos
resultados obtidos da analise térmica diferencial (DTA) (Figura 7).

Para a amostra AM2 (Figura 12) a composi¢do mineraldgica foi: argilomineral
esmectitico (JCPDS 29-1497) caracterizado pelas distancias interplanares basais de
15,77; 4,44 e 3,57 A, que foi confirmado pelo uso do etilenoglicol que aumentou a
distancia interplanar de 15,77 para 16,91 A; presenca do argilomineral caulinitico
(JCPDS 14-0164) caracterizado pela distancia interplanar basal de 7,14 A; presenca
de minerais acessorios, como: quartzo (JCPDS 46-1045), caracterizado pelas
distancias interplanares basais de 4,22 e 3,32 A; feldspato (JCPDS 13-0294)
caracterizado pela distancia interplanar basal de 3,23 A; e calcita (JCPDS 05-0586)
caracterizado pela distancia interplanar basal de 3,01 A. Esses resultados

evidenciaram que a argila desse novo depédsito apresentou semiquantitativamente
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elevados teores de minerais acessorios, como constatados nos valores da sua
composigao quimica.

Observou-se nas Figuras 13 e 14 que os padrdes das amostras AM3 e AM4,
possui picos indicativos da presenca de caulinita caracterizada pela distancia
interplanar de 7,16 e 3,57 A para AM3 e 7,09; 4,43; 4,30 e 4,15 A para AM4, quartzo
caracterizada pela distancia interplanar de 4,34 e 3,36 A para AM3 e 3,56 e 3,34 A
para AM4 e mica caracterizada pela distancia interplanar de 9,94 e 4,98 A para AM3
e 9,00 A para AM4. Os padrées DRX também indicam o significativo teor de K20 nas
amostras, estando esse provavelmente associado a presenca de mica.

No geral, os espectros da difracdo de raios X confirmaram, qualitativamente,
que as argilas apresentaram curvas tipicas das argilas bentoniticas com outros
minerais acessoérios, sendo similares aos estudos realizados por Menezes et al.
(2008); Silva et al. (2012); Brito et al. (2016); Oliveira, C. D. et al. (2016); Bastos et al.
(2017); (Gama et al., 2017); Gongalves et al. (2017); Silva et al. (2017). Os resultados
apresentados pelas argilas cauliniticas corroboram os obtidos por Menezes et al.
(2003); Menezes et al. (2014); Figueirédo et al. (2016); Gongalves et al. (2017).

4.1.4 Capacidade de troca de cations (CTC)

Na Tabela 2 estdo apresentados os resultados de capacidade de troca de
cations, determinadas através do método de azul de metileno (Ferreira et al., 1972)

das amostras estudadas.

Tabela 2 — Capacidade de troca de céations das amostras chocolate (AM1), BSOL (AM2), “ball
clay” (AM3) e caulim (AM4) obtidas pelo método de azul de metileno.

Amostra CTC (meq/100g argila seca)
AM1 72,0
AM2 68,0
AM3 3,2
AM4 3,8

Analisando os valores da Tabela 2, verificou-se que as amostras bentonitas
(AM1 e AM2) apresentaram valores de CTC praticamente similares, sendo inferiores
a faixa dos argilominerais do grupo das esmectitas (80 a 150 meq/100g) (Santos,
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1992; Amorim et al., 2004; Carrera et al., 2008), em virtude da presenca de minerais
acessoérios em grande quantidade (Santos, 1992; Menezes et al., 2009). Ja as
amostras AM4 e AM3 apresentaram valores 3,8 e 3,2 meq /100g, respectivamente,
onde as amostras apresentaram valores dentro da faixa (3 a 15 meqg/100g).

As argilas bentonitas apresentaram CTC de 68,0 e 72,0 meqg/100g de argila
seca, para AM2 e AM1, respectivamente, sendo valores tipicos para as argilas
bentoniticas, do Estado da Paraiba, submetidas a metodologia de azul de metileno
(Ferreira et al., 1972), os quais sao compativeis com dados encontrados por Amorim
(2003); Barbosa et al. (2012); Silva et al. (2013); Oliveira, C. D. et al. (2016). O caulim
(AM4) apresentou valor de 3,2 meq/100g de argila seca, tipico de argila caulinitica,
compativel com o trabalho de Menezes et al. (2003); Figueirédo et al. (2016).

Através dos resultados, observou-se que a amostra de argila chocolate (AM1)
foi a que apresentou maior CTC. Este comportamento deve-se ao fato de que esta
argila, uma vez na forma sddica, apresenta maior capacidade de dispersdo e maior
area especifica, facilitando assim os mecanismos de adsor¢cao das moléculas de azul
de metileno com os argilominerais montmoriloniticos (Amorim, 2003).

As argilas cauliniticas apresentaram CTC menor que as argilas esmectitas. O
empilhamento das placas da montmorilonita € regido por for¢cas de van der Waals, e
entre essas placas existem lacunas denominadas de camadas intermoleculares nas
quais residem cations trocaveis fixos eletrostaticamente e com a fun¢do de compensar
cargas negativas geradas por substituicdes isomorficas que ocorrem no reticulado,
por isso as esmectitas apresenta maior capacidade de trocar cations. Ja as caulinitas,
apresentam quase nenhuma substituicao isomorfica e as moléculas séo ligadas por
pontes de hidrogénio sendo mais fortemente ligadas e consequentemente tem menor
capacidade de trocar cations, como pode-se observar pelos resultados da Tabela 2.

4.2 Caracterizacao das argilas (Etapa Il)

4.2.1 Analise granulométrica a laser (AG)

Serdo apresentadas nesta secdo as curvas de defloculacdo para se

determinar a concentracao ideal de defloculante, obtendo-se assim um valor minimo

para a viscosidade, para cada argila em estudo. As viscosidades foram determinadas
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utilizando-se dispersées com porcentagem massica de soélido de 4% e viscosimetro
Brookfield (Spindle 1) na rotagéo de 100 rpm.

Neste item também estdo apresentados os resultados do comparativo das
analises granulométricas das argilas em estudo com as suas curvas de defloculagcéao
tanto no equipamento CILAS modelo 1064, como também no equipamento
Mastersizer 2000 da Malvern.

Os resultados da composicdo granulométrica das argilas foram obtidos
através da dispersado composta de 20 g de argila, 500 mL de agua destilada e volume
de silicato de sodio, hexametafosfato de sodio, carbonato de sédio, silicato de sodio
+ hexametafosfato de sbédio, hexametafosfato de sodio + carbonato de sdédio,
carbonato de sodio + hexametafosfato de sédio, respectivamente, ilustrada pelas
curvas de defloculacdo. As curvas de distribuicdo granulométrica podem ser

observadas no Apéndice deste trabalho.

4.2.1.1 Argila chocolate (AM1)

As Figuras 15, 16, 17, 18, 19 e 20 ilustram o comportamento de defloculacédo
de dispersbées de chocolate (AM1) com a adicdo da solucdo de silicato de sodio,
hexametafosfato de sédio, carbonato de sddio, silicato de sodio + hexametafosfato de
sodio, hexametafosfato de sodio + carbonato de sdédio e carbonato de sodio +
hexametafosfato de s6dio como agentes defloculantes.
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Figura 15 — Curva de defloculagdo da argila chocolate (AM1) com silicato de s6dio em
viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacdo de 100 rpm.
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Figura 17 — Curva de defloculagédo da argila chocolate (AM1) com carbonato de sédio em
viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacdo de 100 rpm.
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Figura 18 — Curva de defloculagdo da argila chocolate (AM1) com silicato de sodio +
hexametafosfato de so6dio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagéo de 100 rpm.
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Figura 19 — Curva de defloculacao da argila chocolate (AM1) com hexametafosfato de sédio
+ carbonato de sédio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagao de 100 rpm.
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Figura 20 — Curva de defloculacdo da argila chocolate (AM1) com carbonato de sédio +
hexametafosfato de so6dio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagéo de 100 rpm.

Analisando as curvas das Figuras 15 a 20 verificou-se que a argila apresentou
facilidade de defloculagdo, sendo necessario pouco defloculante para se atingir o
ponto minimo de viscosidade. Observou-se que os volumes do defloculantes
adicionados foram distintos para a amostra chocolate, onde para a dispersao com
silicato de sédio e silicato de sddio + hexametafosfato de sodio, o volume ideal de
defloculagéo foi de 0,01 mL; com hexametafosfato foi de 0,05 mL; com carbonato de
sddio e carbonato de sodio + hexametafosfato de sédio foi de 0,03 mL e com
hexametafosfato de sodio + carbonato de sédio foi de 0,08 mL.

Com as curvas de defloculacdo, verifica-se que todos os defloculantes
apresentaram caracteristicas de inverter a curva quando adicionada um pequeno
volume a mais em relacdo ao volume ideal de defloculacdo, mostrando que estes
defloculantes saturam rapidamente a dispersdao passando para um estado de
floculagéao.

Os defloculantes mais utilizados pela industria ceramica sdo aqueles a base
de sbédio. Modesto e Felisbino (2009) explicam que com a adicdo de sodio na
suspensao ocorre a troca catioénica; o sodio fica adsorvido na superficie das particulas
no lugar de cétions divalentes (Ca*?> ou Mg*?), que anulam a carga das mesmas. Com
a adsorcao do sédio, estas cargas deixam de ser anuladas e as particulas ficam
carregadas negativamente, provocando repulsdo e a consequente defloculacdo. A
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parte aniénica do defloculante ainda pode sequestrar os cations divalentes e aumentar
a acgao defloculante. Fatores que afetam a defloculagdo séo o percentual de soélidos,
temperatura, tamanho de particulas, matéria organica, agua utilizada no processo
(alcalinidade, sulfatos e dureza), entre outros.

E importante destacar que a eficiéncia destes defloculantes estudados foram
confirmados pela analise granulométrica, onde foi possivel quantificar maior valor da
fracao com diametro menor que 2 um. A determinacao do valor de argila é de extrema
importancia nos mais diversos ramos da ciéncia do solo. Em alguns trabalhos (Al
Majou et al., 2008; Klein et al., 2010; Medeiros et al., 2014) tem-se utilizado desta
propriedade de argila para correlagdo com outras variaveis de interesse na pesquisa
em solos.

A Tabela 3 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
chocolate dispersa com silicato de sédio.

Tabela 3 — Composi¢cao granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com silicato de
sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Lm) (um) (um) (Lm)
AM1+0 mL 18,95 1,18 5,43 16,97 7,42
AM1+0,01 mL 22,85 0,97 4,82 14,74 6,47
AM1+0,02 mL 19,51 1,15 5,39 17,32 7,48
AM14+0,03 mL 22,06 1,02 4,89 15,43 6,66
AM1+0,04 mL 20,01 1,13 5,17 15,68 6,91

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Um) (um) (um) (um)
AM1+0 mL 14,26 1,65 5,70 23,77 9,69
AM1+0,01 mL 17,06 1,47 5,06 21,01 8,52
AM1+0,02 mL 14,04 1,65 5,96 25,67 10,80
AM1+0,03 mL 16,19 1,50 5,47 21,92 9,56
AM1+0,04 mL 15,34 1,58 5,32 20,22 8,76

Verificou-se na Tabela 3 que a argila chocolate dispersa com silicato de sédio
apresentou maior percentual de volume acumulado com diametro inferior a 2 um na
dispersao com volume de 0,01 mL de Naz2SiOs (22,85% para o Cillas e 17,06% para o
Malvern), correspondendo ao menor didametro médio (6,47 um para o Cillas e 8,52 um
para o Malvern), corroborando os resultados mostrados na curva de defloculagdo. E
no ponto minimo de viscosidade que se tem melhor dispersdo das particulas e

consequentemente maior volume acumulado da fragdo argila e menor didametro
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médio. Em relagdo ao volume acumulado, observou-se na dispersdo com 0,01 mL do
defloculante um D10 0,97 pm e 1,47 pm, D50 4,82 ym e 5,06 ym, D90 14,74 ym e
21,01 ym para o Cillas e Malvern respectivamente.

Observando a Tabela 3, verifica-se uma alta concentragdo de minerais
acessorios, o qual foi confirmado pelas analises: quimica (item 4.1.1) e difrac&o de
raios X (item 4.1.3). O comportamento foi observado nos dois equipamentos
utilizados.

Os Apéndices A e B ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes verificadas a fim de obter,
segundo a curva de defloculagdo, a melhor dispersdo da amostra chocolate com
silicato de sddio. Verificou-se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicao
de particulas monomodais, nas quais € possivel observar que as amostras
apresentaram concentragcéo de particulas similares e tamanhos médios de particulas
proximos.

A Tabela 4 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
chocolate dispersa com hexametafosfato de soédio.

Tabela 4 — Composicdo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com
hexametafosfato de sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Um) (um) (um) (um)
AM1+0 mL 18,95 1,18 5,43 16,97 5,85
AM1+0,04 mL 25,36 0,89 4,33 12,29 5,54
AM1+0,05 mL 27,11 0,83 4,08 11,69 5,24
AM1+0,06 mL 25,60 0,88 4,32 12,50 5,57
AM1+0,07 mL 19,94 1,10 5,34 15,98 7,08
AM1+0,08 mL 25,40 0,87 4,36 13,96 5,99

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Um) (um) (um) (um)
AM1+0 mL 14,26 1,65 5,70 23,77 7,19
AM1+0,04 mL 18,83 1,35 4,75 15,21 6,53
AM1+0,05 mL 19,91 1,29 4,54 14,56 6,53
AM1+0,06 mL 18,81 1,34 4,82 16,31 7,35
AM1+0,07 mL 14,99 1,58 5,70 22,47 9,31
AM1+0,08 mL 18,87 1,35 4,77 19,48 8,68

Verificou-se na Tabela 4 os valores da argila chocolate dispersa com

hexametafosfato de sédio apresentou maior percentual de volume acumulado com
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diametro inferior a 2 um na dispersao com volume de 0,05 mL de (NaPOs)s (27,11%
para o Cillas e 19,91% para o Malvern), correspondendo ao menor diametro médio
(5,24 pm para Cillas e 6,53 um para o Malvern). Os resultados obtidos na Tabela 4
estdo de acordo com a curva de defloculagdo. E no ponto minimo de viscosidade que
se tem melhor dispersdo das particulas e consequentemente maior volume
acumulado da fracdo argila e menor diametro médio. Em relagdo ao volume
acumulado, observou-se na dispersao com 0,05 mL do defloculante um D10 0,83 pym
e 1,29 uym, D50 4,08 um e 4,54 ym, D90 11,69 um e 14,56 pym para o Cillas e Malvern
respectivamente.

Os Apéndices C e D ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes verificadas a fim de obter,
segundo a curva de defloculacdo, a melhor dispersdo da amostra chocolate com
hexametafosfato de sédio. Observou-se que as dispersdes apresentaram curvas de
distribuicdo de particulas monomodais, nas quais é possivel observar que as amostras
apresentaram concentracdo de particulas similar e tamanhos médios de particulas
proximos.

A Tabela 5 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
chocolate dispersa com carbonato de sédio.

Tabela 5 — Composig¢éao granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com carbonato de
sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM1+0 mL 18,95 1,18 5,43 16,97 7,42
AM1+0,02 mL 22,92 0,97 4,75 14,49 6,36
AM1+0,03 mL 25,51 0,89 4,28 12,20 5,49
AM1+0,04 mL 24,51 0,90 4,46 13,28 5,90
AM1+0,05 mL 20,82 1,07 5,18 17,24 7,33
AM1+0,06 mL 19,70 1,13 5,31 15,76 7,01

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM1+0 mL 14,26 1,65 5,70 23,77 9,69
AM1+0,02 mL 16,21 1,50 5,49 30,55 8,06
AM1+0,03 mL 18,99 1,35 4,65 14,67 6,57
AM1+0,04 mL 17,46 1,42 5,05 17,36 7,69
AM1+0,05 mL 15,34 1,56 5,55 24,86 9,85

AM1+0,06 mL 14,53 1,62 5,62 21,27 9,02
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Analisando os valores da Tabela 5 observou-se que a argila chocolate
dispersa com carbonato de sédio apresentou maior percentual de volume acumulado
com diametro inferior a 2 um na dispersdo com volume de 0,03 mL de Na2COs
(25,51% para o Cillas e 18,99% para o Malvern), correspondendo ao menor diametro
médio (5,49 um para Cillas e 6,57 um para o Malvern). Os resultados obtidos na
Tabela 5 estdo de acordo com a curva de defloculagdo. Em relacdo ao volume
acumulado, observou-se em D10 0,83 um e 1,35 ym, D50 4,28 uym e 4,65 ym, D90
12,20 uym e 14,67 ym para o Cillas e Malvern respectivamente.

Observou-se também que amostra apresentou uma elevada concentragéo de
minerais acessorios comprovado também pelas analises: quimica (item 4.1.1) e
difracdo de raios X (item 4.1.3). O comportamento foi 0 mesmo observado nos dois
equipamentos utilizados.

Os Apéndices E e F ilustram as curvas de distribuicao granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes verificadas a fim de obter a
melhor dispersdo da amostra chocolate com carbonato de sédio. Observou-se que as
dispersdes apresentaram curvas de distribuicdo de particulas monomodais, onde as
amostras apresentaram concentracao de particulas similares e tamanhos médios de
particulas proximos.

A Tabela 6 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
chocolate dispersa com silicato de sédio + hexametafosfato de sodio.

Tabela 6 — Composicao granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com silicato de
sodio + hexametafosfato de sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.
EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (<2 um) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM1+0 mL 12,81 1,63 6,86 18,9 8,80
AM1+0,01 mL 28,44 0,73 3,93 13,97 5,86
AM1+0,02 mL 27,78 0,76 4,02 14,01 5,93
AM1+0,03 mL 12,94 1,62 6,88 20,51 9,27

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM1+0 mL 8,39 2,20 8,17 31,05 12,90
AM1+0,01 mL 21,76 1,20 4,36 20,25 7,84
AM1+0,02 mL 21,51 1,22 4,34 17,63 8,48

AM1+0,03 mL 8,91 2,13 7,67 29,78 12,30
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Observando os valores da Tabela 6 verificou-se que a argila chocolate
dispersa com silicato de sédio + hexametafosfato de sodio apresentou maior
percentual de volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na dispersdo com
volume de 0,01 mL de Naz=SiOs + (NaPOs)s (28,44% para o Cillas e 21,76% para o
Malvern), correspondendo ao menor didmetro médio (5,86 um para Cillas e 7,84 pm
para o Malvern). Os resultados obtidos na Tabela 6 estdo de acordo com a curva de
defloculagédo apresentado no item 4.2.1.1. Em relacdo ao volume acumulado,
observou-se em D10 0,73 ym e 1,20 um, D50 3,93 um e 4,36 ym, D90 13,97 um e
20,25 uym para o Cillas e Malvern respectivamente.

Os Apéndices G e H ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) das dispersdes, verificadas no ponto ideal e nos
pontos adjacentes, a fim de obter a melhor dispersdao da amostra chocolate com
silicato de sédio + hexametafosfato de sddio. Observou-se que as dispersdes
apresentaram curvas de distribuicdo de particulas monomodais, onde as amostras
apresentaram concentracao de particulas similares e tamanhos médios de particulas
proximos.

A Tabela 7 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
chocolate dispersa com hexametafosfato de sddio + carbonato de sodio.

Tabela 7 — Composicao granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com
hexametafosfato de sddio + carbonato de sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.
EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (Lm) (Lm) (Lm)
AM1+0,07 mL 13,39 1,56 6,97 20,59 9,33
AM1+0,08 mL 27,23 0,78 4,10 14,04 6,00
AM1+0,09 mL 14,86 1,43 6,44 18,44 8,42

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (<2 Hm) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Lm) (Lm) (Lm) (Lm)
AM1+0,07 mL 9,09 2,11 7,74 28,31 11,92
AM1+0,08 mL 20,74 1,25 4,51 19,79 8,43
AM1+0,09 mL 9,33 2,08 7,80 29,65 12,32

Avaliando os valores da Tabela 7 verificou-se que a argila chocolate dispersa
com hexametafosfato de sodio + carbonato de sddio apresentou maior percentual de

volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na dispersdo com volume de 0,08 mL
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de (NaPOs)s + Na2COs (27,23% para o Cillas e 20,74% para o Malvern),
correspondendo ao menor diametro médio (6,00 um para Cillas e 8,43 ym para o
Malvern). Os resultados obtidos estdo de acordo com a curva de defloculacdo. Em
relacéo ao volume acumulado, observou-se em D10 0,78 um e 1,25 ym, D50 4,10 um
e 4,51 um, D90 14,04 um e 19,79 um para o Cillas e Malvern respectivamente.

Observou-se também que amostra apresentou uma elevada concentragao de
minerais acessorios comprovado também pelas analises: quimica (item 4.1.1) e
difracdo de raios X (item 4.1.3). O comportamento foi 0 mesmo observado nos dois
equipamentos utilizados.

Os Apéndices | e J apresentam as curvas de distribuicdo granulométrica
(volume cumulativo e volume incremental) das dispersdes, verificadas no ponto ideal
e nos pontos adjacentes, a fim de obter a melhor dispersao da amostra chocolate com
hexametafosfato de sdédio + carbonato de sdédio. Observa-se que as dispersdes
apresentaram curvas de distribuicdo de particulas monomodais, onde as amostras
apresentam concentracdo de particulas similares e tamanhos médios de particulas
proximos.

A Tabela 8 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
chocolate dispersa com carbonato de sédio + hexametafosfato de sodio.

Tabela 8 — Composicao granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com carbonato de
sbdio + hexametafosfato de sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.
EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Hm) (Hm) (Hm) (Hm)
AM1+0,02 mL 18,35 1,12 6,20 19,20 8,47
AM1+0,03 mL 19,76 1,03 5,76 17,20 7,65
AM1+0,04 mL 18,22 1,13 6,09 17,75 7,97

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (<2 um) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM1+0,02 mL 13,94 1,62 6,68 27,76 11,20
AM1+0,03 mL 14,67 1,55 6,32 25,28 10,46
AM1+0,04 mL 14,05 1,60 6,53 26,00 10,71

Observando os valores da Tabela 8 verificou-se que a argila chocolate
dispersa com hexametafosfato de sédio + carbonato de sodio apresentou maior

percentual de volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na dispersdo com
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volume de 0,03 mL de Na2COs + (NaPOs)s (19,76% para o Cillas e 14,67% para o
Malvern), correspondendo ao menor diametro médio (7,65 um para Cillas e 10,46 um
para o Malvern). Os resultados obtidos na Tabela 8 estdo de acordo com a curva de
defloculagdo. Em relagcao ao volume acumulado, observou-se em D10 1,03 ym e 1,55
pm, D50 5,76 pm e 6,32 pym, D90 17,20 um e 25,28 um para o Cillas e Malvern
respectivamente.

Observou-se também que amostra apresentou uma elevada concentracéao de
minerais acessorios comprovado também pelas analises: quimica (item 4.1.1) e
difracédo de raios X (item 4.1.3). O comportamento foi 0 mesmo observado nos dois
equipamentos utilizados.

Os Apéndices K e L ilustram as curvas de distribuigdo granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) das dispersdes, verificadas no ponto ideal e nos
pontos adjacentes, a fim de obter a melhor dispersdo da amostra chocolate com
carbonato de sédio + hexametafosfato de sddio. Observou-se que as dispersdes
apresentaram curvas de distribuicdo de particulas monomodais, onde as amostras
apresentam concentracdo de particulas similares e tamanhos médios de particulas
proximos.

Como discutido, sabe-se que no ponto minimo de viscosidade se tem melhor
dispersao das particulas, estado de maior defloculagéo, consequentemente tera maior
volume acumulado da fracao com diametro menor que 2 um e menor didmetro médio.
Por conseguinte, a discussao a seguir ilustra a relacdo entre o ponto ideal do
defloculante e a fracao de didametro menor que 2 um para a amostra chocolate (AM1),

conforme mostra a Tabela 9.

Tabela 9 — Comparagéao dos resultados obtidos pelos ensaios granulométricos para a amostra
chocolate (AM1).

CILLAS MALVERN
Diametro Diametro

Amostra + Defloculante (D<2pm)  médio (D<2 pm) médio

(%) (um) (%) (um)

AM1 + 0,01 mL NazSiOs 22,85 6,47 17,06 8,52
AMT1 + 0,01 mL (NazSiOs + (NaPOQOs)s) 28,44 5,86 21,76 7,84
AMT1 + 0,05 mL (NaPOs)s 27,11 5,24 19,91 6,53
AMT1 + 0,08 mL ((NaPOs)s + Na2COs) 27,23 6,00 20,74 8,43
AMT1 + 0,03 mL Na2COs 25,51 5,49 18,99 6,57

AM1 + 0,03 mL (NazCOs + (NaPOs)s) 19,76 7,65 14,67 10,46
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Tomando como base o maior valor médio na proporgéo de particulas com
diametro inferior a 2 ym e menor didmetro médio, observou-se que (NazSiOs +
(NaPOs)s) > ((NaPOs)s + Na2COs) > (NaPOs)s > Na2COs > NazSiOs > (Na2COs +
(NaPOs3)s), como mostra a Tabela 9.

Os defloculantes analisados tém estas caracteristicas: Na=SiOs, pH elevado;
(NazSiOs + (NaPOs)s), pH entre 8 e 9; (NaPOzs)s, 0 menor pH; ((NaPOs)s + Na2COs),
pH entre 8 e 9; Na2COs, pH elevado; e (Na2COs + (NaPOs)s), pH entre 8 e 9.
Considerando essas caracteristicas, o pH entre 8 e 9 favoreceu a dispersdao de
particulas das argilas, onde a fragcao de particulas com D<2 um foi maior para solugdes
com esse pH ((NazSiOs + (NaPOzs)s) > Naz2SiOs; ((NaPOs)s + Na2COs) > (NaPOs)s),
com excecao para o (Na2COs + (NaPOs)s), que foi menor que 0 Na2COs.

Conclusbes parciais

E importante destacar que, na comparagdo entre os métodos de andlise
granulométrica, considera-se mais efetivo aquele que permita determinar a maior
propor¢ao de particulas com diametro abaixo de 2 pm, indicativa de menor proporgao
de pseudocomponentes. Dessa forma, pela Tabela 9, observa-se maior proporgéo de
particulas com didmetro abaixo de 2 um quando a amostra é dispersa por ((NaPOzs)e
+ Na2COsg), frente a dispersao utilizando os outros defloculantes, mas conforme os
resultados, os defloculantes (NaPOs)s € (Naz2SiOs + (NaPOzs)e) poderia ser utilizado
como alternativa, por apresentar valores proximos, desde que calibrado
adequadamente para permitir referir seus valores aos obtidos com ((NaPOa)s +
Na2COs3).

O equipamento Cillas 1064 apresentou valores mais elevados quando
comparado ao Malvern 2000, mostrando-se mais eficiente para dispersdo dessa argila

em estudo.
4.2.1.2 Argila BSOL (AM2)
As Figuras 21, 22, 23, 24, 25 e 26 ilustram o comportamento de defloculacédo

de dispersdes de BSOL (AM2) com a adicdo da solugdo de silicato de sodio,
hexametafosfato de sédio, carbonato de sddio, silicato de sddio + hexametafosfato de
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sodio, hexametafosfato de sodio + carbonato de sddio e carbonato de sbédio +
hexametafosfato de s6dio como agentes defloculantes.

20

AM2 + Na,SiO,
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Volume de Na_SiO, (mL)

Figura 21 — Curva de defloculagdo da argila BSOL (AM2) com silicato de sédio em
viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacao de 100 rpm.
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Figura 22 — Curva de defloculagéo da argila BSOL (AM2) com hexametafosfato de sddio em
viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagcao de 100 rpm.
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Figura 23 — Curva de defloculagdo da argila BSOL (AM2) com carbonato de sédio em
viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacao de 100 rpm.
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Figura 24 — Curva de defloculagdo da argila BSOL (AM2) com silicato de sédio +
hexametafosfato de sddio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagdo de 100 rpm.
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Figura 25 — Curva de defloculacéao da argila BSOL (AM2) com hexametafosfato de sédio +
carbonato de sédio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacado de 100 rpm.
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Figura 26 — Curva de defloculacdo da argila BSOL (AM2) com carbonato de soédio +
hexametafosfato de sodio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagéo de 100 rpm.

Nas Figuras 21 a 26 observou-se curvas de defloculagdo com
comportamentos semelhantes, mas viscosidades distintas. Isso & comumente
observado nas argilas porque o valor da viscosidade depende do grau de agregacao
da argila (0 que depende das condicées geologicas de sua geracdo), de sua
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capacidade de troca de cations e estado de hidratacdo e da concentragdo de
particulas na dispersao. Assim, cada argila fornecera caracteristicas distintas as suas
dispersdes, fazendo com que apresente valores de viscosidade distintos.

E possivel observar que é necessario pouco defloculante para se atingir o
ponto minimo de viscosidade, com excecdo para amostra dispersa com silicato de
sédio + hexametafosfato de sddio que requereu uma quantidade maior que os demais
defloculantes que foi de 0,15 mL. Observa-se que os volumes do defloculantes
adicionados foram distintos para a amostra BSOL (AM2), onde para a dispersao com
silicato de sodio o volume ideal de defloculacao foi de 0,01 mL; com hexametafosfato
de sédio e carbonato de sodio + hexametafosfato de sodio foi de 0,06 mL; com
carbonato de sédio foi 0,04 mL e com hexametafosfato de sédio + carbonato de sddio
foi um patamar de 0,03 a 0,04 mL, mostrando maior estabilidade de defloculacéo.

Com a adicdo de um céation monovalente na suspensao como, por exemplo,
o sédio (Na*), ocorre troca catibnica (mecanismo de estabilizacao eletrostatica), o
sédio fica adsorvido na superficie da particula no lugar dos cations divalentes, assim
a carga da particula deixa de ser anulada provocando a repulsao entre as mesmas e
consequente defloculacdo. Além desta troca catibnica com o célcio e 0 magnésio, a
parte anidnica da molécula do defloculante, por exemplo, silicato de sédio, sequestra
cations divalentes do meio e as precipita, favorecendo ainda mais a defloculagdo do
sistema. Porém, se for adicionado um excesso de defloculante ocorrera novamente o
equilibrio, ou seja, a carga da particula € novamente anulada e ha um aumento de
viscosidade.

Para dispersdo com carbonato de sodio foi possivel verificar que a minima
viscosidade inicial observada foi a dispersédo sem defloculante, e ao continuar
adicionando defloculante, a disperséo fica em estado de floculagdo. Esse fendmeno
ocorre devido as forcas de van der Waals, originadas a partir de dipolos atémicos e
moleculares existentes no material, as quais apresentam sempre carater atrativo
(Horn, 1990). A pequenas adi¢gdes acima da quantidade minima (sem defloculante)
sao suficientes para causar um aumento na viscosidade, passando por um maximo, e
em seguida voltando a diminuir, atingindo por fim um nivel minimo de viscosidade que
a anterior, sendo o volume ideal de 0,04 mL.

O tipo de defloculante é uma variavel que interfere na desaglomeragcao das
suspensoes ceramicas. Segundo Oliveira et al. (2000) as forcas de repulsdao podem
ser originadas através da estabilizacao eletrostatica, estabilizacao estérica e
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estabilizacdo eletroestérica, alterando a interface particula/liquido do sistema,
promovendo a dispersdo da suspensdo. Diante disso, os resultados obtidos
corroboram a literatura, onde foi possivel observar comportamentos distintos para
cada defloculante.

A eficiéncia destes defloculantes estudados foram confirmados pela analise
granulométrica, onde foi possivel quantificar maior valor da fragdo com diametro
menor que 2 um relacionando com o ponto ideal de defloculacao.

A Tabela 10 apresenta os resultados da composicéao granulométrica da argila
BSOL (AM2) dispersa com silicato de sodio.

Tabela 10 — Composicao granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com silicato de sédio
obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Hm) (Hm) (Hm) (Hm)
AM2+0 mL 23,54 1,09 4,07 15,22 6,16
AM2+0,01 mL 25,12 1,03 3,90 14,97 5,92
AM2+0,02 mL 25,10 1,04 3,85 14,66 6,04
AM2+0,03 mL 23,43 1,09 4,09 16,12 6,35

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Didametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM2+0 mL 17,16 1,52 4,73 23,82 9,69
AM2+0,01 mL 18,92 1,44 4,50 24,41 9,53
AM2+0,02 mL 18,17 1,47 4,67 26,35 10,49
AM2+0,03 mL 16,47 1,55 5,01 28,27 10,91

Observou-se na Tabela 10 que a amostra BSOL (AM2) dispersa com silicato
de sddio apresentou maior percentual de volume acumulado com diametro inferior a
2 um na dispersao com volume de 0,01 mL de NazSiOs (25,12% para o Cillas e 18,92%
para o Malvern), correspondendo ao menor didmetro médio (5,92 um para Cillas e
9,53 um para o Malvern). Os resultados obtidos na Tabela 10 estdo de acordo com a
curva de defloculagdo. Em relagdo ao volume acumulado, observou-se em D10 1,03
pm e 1,44 ym, D50 3,90 ym e 4,50 um, D90 14,97 ym e 24,41 uym para o Cillas e
Malvern respectivamente.

Os Apéndices M e N ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes realizadas a fim de obter a

melhor dispersdao da amostra BSOL com silicato de sodio. Observa-se que as
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dispersdes apresentaram curvas de distribuicdo de particulas monomodais, onde as
amostras apresentam concentracdo de particulas praticamente igual e tamanhos
médios de particulas proximos.

A Tabela 11 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
BSOL dispersa com hexametafosfato de sédio.

Tabela 11 — Composicao granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com hexametafosfato
de sbdio obtidas nos equipamentos Cillas € Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM2+0mL 23,54 1,09 4,07 15,22 6,16
AM2+0,04mL 22,12 1,12 4,45 19,62 7,46
AM2+0,05mL 25,79 1,00 4,02 18,52 6,97
AM2+0,06mL 27,65 0,96 3,65 12,34 5,21
AM2+0,07mL 25,29 1,02 3,94 15,93 6,24
AM2+0,08mL 27,23 0,97 3,78 15,01 5,95
AM2+0,09mL 25,38 1,02 3,91 15,09 5,99

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro medio
(%) (Hm) (um) (Hm) (um)
AM2+0mL 17,16 1,52 4,73 23,82 9,69
AM2+0,04mL 14,93 1,62 5,81 37,40 13,3
AM2+0,05mL 18,55 1,43 5,16 38,65 13,3
AM2+0,06mL 20,79 1,37 4,21 16,96 7,00
AM2+0,07mL 19,97 1,40 4,33 24,63 9,04
AM2+0,08mL 20,48 1,37 4,37 24,12 9,2
AM2+0,09mL 19,65 1,41 4,29 19,60 7,92

Observou-se na Tabela 11 que a amostra BSOL (AM2) dispersa com
hexametafosfato de sédio apresentou maior percentual de volume acumulado com
didmetro inferior a 2 um na dispersdao com volume de 0,06 mL de (NaPOs)s (27,65%
para o Cillas e 20,79% para o Malvern), correspondendo ao menor didmetro médio
(5,21 um para Cillas e 7,00 um para Malvern). Os resultados obtidos na Tabela 11
estdo de acordo com a curva de defloculagdo. Em relacdo ao volume acumulado,
observou-se em D10 0,96 pm e 1,37 ym, D50 3,65 um e 4,21 um, D90 12,36 ym e
16,96 um para o Cillas e Malvern respectivamente.

Os Apéndices O e P ilustram as curvas de distribuicao granulométrica (volume

cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes verificadas a fim de obter a
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melhor dispersdo da amostra BSOL com hexametafosfato de sodio. Nota-se que as
dispersdes apresentaram curvas de distribuicdo de particulas monomodais, e
concentracdo de particulas praticamente iguais e tamanhos médios de particulas
proximos.

A
Tabela 12 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila BSOL

(AM2) dispersa com carbonato de sodio.
Tabela 12 — Composicao granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com carbonato de

sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.
EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90  Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM2+0mL 23,54 1,09 4,07 15,22 6,16
AM2+0,01mL 20,52 1,22 4,5 15,25 6,44
AM2+0,02mL 20,52 1,21 4,59 18,88 7,40
AM2+0,03mL 22,55 1,12 4,23 16,45 6,51
AM2+0,04mL 23,98 1,08 4,06 15,30 6,17
EQUIPAMENTO MALVERN
Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90  Diametro médio
(%) (Um) (um) (um) (um)
AM2+0mL 17,16 1,52 4,73 23,82 9,69
AM2+0,01mL 14,82 1,63 5,21 23,40 9,49
AM2+0,02mL 13,43 1,73 5,46 32,13 12,48
AM2+0,03mL 16,50 1,55 4,90 26,65 9,93
AM2+0,04mL 17,25 1,51 4,69 23,75 9,31

Observou-se nos valores da
Tabela 12 que a amostra BSOL (AM2) dispersa com carbonato de sédio

apresentou maior percentual de volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na
dispersao com volume de 0,04 mL de Na2COs (23,98% para o Cillas e 17,25% para o
Malvern), correspondendo ao menor diametro médio (4,06 um para Cillas e 4,69 um
para Malvern). Em relacdo ao volume acumulado, observou-se em D10 1,08 ym e
1,51 ym, D50 4,06 um e 4,69 um, D90 15,30 um e 23,75 um para o Cillas e Malvern
respectivamente.

Os Apéndices Q e Rilustram as curvas de distribuicao granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes verificadas a fim de obter a
melhor dispersdo da amostra BSOL com carbonato de sédio. Constata-se que as

dispersdées apresentaram curvas de distribuicdo de particulas monomodais, e
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concentragdo de particulas praticamente iguais e tamanhos médios de particulas
proximos.

A Tabela 13 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
BSOL (AM2) dispersa com silicato de sédio + hexametafosfato de sédio.

Tabela 13 — Composicao granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com silicato de sédio
+ hexametafosfato de so6dio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.
EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM2+0,13 mL 21,90 1,12 4,60 17,40 7,09
AM2+0,15 mL 29,69 0,87 3,49 12,38 5,15
AM2+0,17 mL 27,33 0,93 3,77 13,85 5,77
EQUIPAMENTO MALVERN
Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90  Diametro médio
(%) (Lm) (Lm) (Lm) (Lm)
AM2+0,13 mL 15,38 1,59 5,76 30,96 11,58
AM2+0,15 mL 23,66 1,23 3,99 21,47 8,59
AM2+0,17 mL 20,67 1,26 4,15 21,28 8,63

Verificou-se pelos valores da Tabela 13 que a amostra BSOL (AM2) dispersa
com silicato de sdédio + hexametafosfato de sédio apresentou maior percentual de
volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na disperséo com volume de 0,15 mL
de Naz2SiOs + (NaPOs)s (29,69% para o Cillas e 23,66% para o Malvern),
correspondendo ao menor diametro médio (5,15 um para Cillas e 8,59 um para
Malvern). Em relagdo ao volume acumulado, observou-se em D10 0,87 ym e 1,23 pym,
D50 3,49 uym e 3,99 ym, D90 12,38 ym e 21,47 uym para o Cillas e Malvern
respectivamente.

Os Apéndices S e T ilustram as curvas de distribuicao granulométrica de todas
as dispersdes verificadas a fim de obter a melhor dispersdo da amostra BSOL.
Constatou-se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicado de particulas
monomodais, concentragdo de particulas praticamente iguais e tamanhos médios de
particulas proximos.

A Tabela 14 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
BSOL (AM2) dispersa com hexametafosfato de sodio + carbonato de sédio.
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Tabela 14 — Composic¢ao granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com hexametafosfato
de sodio + carbonato de sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.
EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Hm) (um) (um) (um)
AM2+0,02 mL 16,18 1,42 5,36 16,85 7,39
AM2+0,03 mL 30,17 0,87 3,45 12,71 5,29
AM2+0,04 mL 30,22 0,85 3,46 12,16 5,12
AM2+0,05 mL 15,65 1,45 5,53 18,58 7,95
EQUIPAMENTO MALVERN
Amostra (D<2 um) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM2+0,02 mL 10,09 1,99 7,18 30,72 12,30
AM2+0,03 mL 25,30 1,19 3,74 18,25 7,55
AM2+0,04 mL 24,77 1,20 3,83 18,81 7,70
AM2+0,05 mL 10,54 1,94 6,89 29,62 11,83

Observou-se nos valores da Tabela 14 que a amostra BSOL (AM2) dispersa
com hexametafosfato de sodio + carbonato de sddio apresentou maior percentual de
volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na dispersao com volume de 0,03 a
0,04 mL de (NaPOs3)s + Na2COs (30,17 e 30,22% para o Cillas e 25,30 e 24,77% para
o Malvern), correspondendo ao menor diametro médio (5,29 e 5,12 um para Cillas e
7,55 e 7,70 um para Malvern). Em relagdo ao volume acumulado, observou-se em
D10 0,87 € 0,85 ym; 1,19 e 1,20 ym, D50 3,45 e 3,46 uym; 3,74 e 3,83 ym, D90 12,71
e 12,16 ym; 18,25 e 18,81 ym para o Cillas e Malvern respectivamente.

Os Apéndices U e V ilustram as curvas de distribuicao granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes verificadas no ponto minimo
e nos pontos adjacentes. Constata-se que as dispersées apresentaram curvas de
distribuicdo de particulas monomodais, e concentragdo de particulas praticamente
iguais e tamanhos médios de particulas préximos.

A Tabela 15 ilustra os resultados da composi¢cdo granulométrica da argila
BSOL (AM2) dispersa com carbonato de sodio + hexametafosfato de sédio.
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Tabela 15 — Composicao granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com carbonato de
sbdio + hexametafosfato de sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.
EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90  Diametro médio
(%) (Um) (um) (um) (um)
AM2+0,05 mL 23,23 1,04 4,53 18,47 7,30
AM2+0,06 mL 30,27 0,87 3,38 11,09 4,81
AM2+0,07 mL 23,48 1,03 4,47 17,11 6,89

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90  Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM2+0,05 mL 17,84 1,47 5,05 26,62 10,11
AM2+0,06 mL 29,66 1,15 2,98 7,96 4,11
AM2+0,07 mL 18,81 1,43 4,75 21,09 8,37

Verificou-se nos valores da Tabela 15 que a amostra BSOL dispersa com
carbonato de soédio + hexametafosfato de sédio apresentou maior percentual de
volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na dispersdo com volume de 0,06 mL
de Na2C0s + (NaPOs)s (30,27% para o Cillas e 29,66% para o Malvern),
correspondendo ao menor didmetro médio (4,81 um para Cillas e 4,11 um para
Malvern). Em relagéo ao volume acumulado, observou-se em D10 0,87 yme 1,15 pm,
D50 3,38 ym e 2,98 ym, D90 11,09 ym e 7,96 ym para o Cillas e Malvern
respectivamente.

Os Apéndices W e X ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes verificadas no ponto ideal e
nos pontos adjacentes. Constatou-se que as dispersdes apresentaram curvas de
distribuicdo de particulas monomodais, e concentragdo de particulas e tamanhos
médios proximos.

No estado de maior defloculacdo terd maior volume acumulado da fragdo com
didmetro menor que 2 um e menor didmetro médio, e conforme essa afirmacao, foi
realizado uma relagdo entre o ponto ideal do defloculante e a fracdo de diametro
menor que 2 um para a amostra BSOL (AM2), conforme mostra a Tabela 16.
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Tabela 16 — Comparagao dos resultados obtidos pelos ensaios granulométricos para a
amostra BSOL (AM2).

CILLAS MALVERN
Diametro Diametro
Amostra + Defloculante (D<2 pm) médio (D<2ym)  madio
%) (um) o) (um)
AM2 + 0,01 mL NazSiOs 25,12 5,92 18,92 9,53
AM2 + 0,15 mL (NazSiOs + (NaPOs)e) 29,69 5,15 23,66 8,59
AM2 + 0,06 mL (NaPOs)e 27,65 5,21 20,79 7,00
AM2 + 0,03 - 0,04 mL ((NaPOs)s + 30,17 - 5,29 - 2530~  7,55-
Na2COs) 30,22 5,12 24,77 7,70
AM2 + 0,04 mL Na-COs 23,98 4,06 17,25 4,69
AM2 + 0,06 mL (Na2COs + (NaPOs)e) 30,27 4,81 29,66 4,11

Os valores da fragédo das particulas com didmetro inferior a 2 um e o diametro
médio da amostra AM2, determinados utilizando os seis defloculantes quimicos em
estudo, foram comparados como mostra a Tabela 16. Os resultados obtidos
acompanham o raciocinio da comparacao anterior (item 4.2.1.1), onde ((NaPOs3)s +
Na2C03) > (Na2COs3 + (NaPOz3)s) > (NazSiOs + (NaPOs)e) > (NaPOz3)s > Naz2SiOs >
((NaPOQOs3)s + Na2COsg).

Com base nas caracteristicas de preparacao das solucoes, todas as solucdes
que apresentam o pH entre 8 e 9 favoreceu a dispersao de particulas das argilas,
onde a fracdo de particulas com D<2 pm foi maior para solucbes com esse pH
((NazSiOs + (NaPOs3)s) > Naz2SiOs, ((NaPOs)s + Na2COs) > (NaPOs)s e (Na2COs +
(NaPOa3)s) > ((NaPOs)s + Na2COs3).

Conclusbes parciais

A dispersao que apresentou a maior fracao de particulas com diametro abaixo
de 2 um e menor didmetro médio foi a amostra dispersa por ((NaPOs)s + Na2COs), por
apresentar um patamar conferindo mais estabilidade de defloculagdo, frente a
dispersao utilizando os outros defloculantes. Mas ainda segundo a Tabela 16 os
defloculantes (Naz2SiOs + (NaPOs)s) e ((Na2COs + (NaPOs)s) poderia ser utilizado
como alternativa, por apresentar valores préximos, desde que calibrado
adequadamente para permitir referir seus resultados aos obtidos com ((NaPOzs)e +
Na2COs). O equipamento Cillas 1064 apresentou valores mais elevados quando
comparado ao Malvern 2000, mostrando-se mais eficiente para dispersao dessa argila

em estudo.
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4.2.1.3 Argila “ball clay” (AM3)

As Figuras 27, 28, 29, 30, 31 e 32 ilustram o comportamento de defloculacao
de dispersdes de “ball clay” com a adicdo da solugcdo de silicato de sodio,
hexametafosfato de sédio, carbonato de sodio, silicato de sddio + hexametafosfato de
sodio, hexametafosfato de sodio + carbonato de so6dio e carbonato de sodio +

hexametafosfato de s6dio como agentes defloculantes.

AM3 + Na,SiO,
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Figura 27 — Curva de defloculagédo da argila “ball clay” (AM3) com silicato de s6dio em
viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacdo de 100 rpm.
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Figura 28 — Curva de defloculacao da argila “ball clay” (AM3) com hexametafosfato de sodio
em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacao de 100 rpm.
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Figura 29 — Curva de defloculagao da argila “ball clay” (AM3) com carbonato de sédio em
viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacao de 100 rpm.
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Figura 30 — Curva de defloculagdo da argila “ball clay” (AM3) com silicato de so6dio +
hexametafosfato de s6dio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacao de 100 rpm.
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Figura 31 — Curva de defloculacdo da argila “ball clay” (AM3) com hexametafosfato de sédio +
carbonato de sédio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacao de 100 rpm.
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Figura 32 — Curva de defloculagéo da argila “ball clay” (AM3) com carbonato de sédio +
hexametafosfato de sodio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagdo de 100 rpm.

As argilas “ball clay” apresentam um comportamento reolégico muito variado,
dependendo da sua composi¢cdo mineralégica e da matéria-organica presente. O
material carbonaceo e o0s sais soluveis presentes nas argilas afetam
significativamente sua reologia, podendo aumentar ou diminuir a viscosidade do

sistema.
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As Figuras 27 a 32 mostram a determinagdo dos valores ideais de
defloculantes para a argila “ball clay” (AM3), onde se verificou que 0 melhor percentual
de defloculante foi obtido a 0,06 mL para o silicato de soédio, 0,11 mL para o
hexametafosfato de sddio; um patamar de 0,10 a 0,11 mL para o carbonato de sédio;
0,07 mL para o silicato de sédio + hexametafosfato de sédio e hexametafosfato de
sédio + carbonato de sddio e 0,03 mL para carbonato de sodio + hexametafosfato de
sédio, e é nesse ponto minimo que entende-se que as particulas estao relativamente
distantes umas das outras ou dispersas, obtendo-se uma suspensao uniforme e fluida.

A adicao de ions de metal alcalino do tipo Na* provoca aumento no potencial
zeta e consequente defloculagao. Os ions Na*, por serem grandes com pequenas
cargas e muito hidrataveis, se mantém fracamente adsorvidos a superficie da argila,
formando uma dupla camada muito espessa. Deste modo as forgcas repulsivas tém
um campo de atuagao bastante amplo e se manifestam a uma distancia onde as forgas
de atracao sdo despreziveis. A adicao em excesso, ocasiona um forte aumento na
concentracao de ions Na* em torno da particula, e a carga negativa existente em sua
superficie se manifesta de modo menos pronunciado, com isso a suspensao pode
passar a um estado de leve floculagdo, devido ao excesso desses ions. Este
fendmeno é conhecido como “hiperdefloculacdo” ou “sobredefloculacdo”, ou seja, a
defloculagédo possui um ponto maximo que, quando ultrapassado, torna a suspensao
novamente instavel (Ravaglioli e Zannini, 1989; Pozzi, 1994; Neto, 1999).

A eficiéncia destes defloculantes estudados foram confirmados pela analise
granulométrica, onde foi possivel quantificar maior valor da fragdo com didmetro
menor que 2 um relacionando com o ponto ideal de defloculagéo.

A Tabela 17 ilustra os resultados da composi¢ao granulométrica da argila “ball

clay” (AM3) dispersa com silicato de sodio.
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Tabela 17 — Composigao granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com silicato de
sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Hm) (Hm) (Um) (um)
AM3+0 mL 15,23 1,35 11,75 49,83 20,18
AM3+0,03 mL 15,72 1,31 12,19 49,50 20,20
AM3+0,04 mL 15,97 1,28 11,32 48,27 19,50
AM3+0,05 mL 16,06 1,28 11,05 48,07 19,34
AM3+0,06 mL 25,25 0,86 5,81 42,69 14,36
AM3+0,07 mL 17,28 1,17 9,86 47,04 18,62

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Hm) (Hm) (um) (um)
AM3+0 mL 15,19 1,48 11,35 61,96 23,23
AM3+0,03 mL 15,49 1,46 11,45 61,77 22,96
AM3+0,04 mL 14,21 1,58 10,96 57,94 22,18
AM3+0,05 mL 15,95 1,44 10,34 55,12 21,68
AM3+0,06 mL 17,55 1,36 9,97 59,20 20,73
AM3+0,07 mL 17,01 1,43 9,58 60,11 21,82

Pela Tabela 17 percebeu-se que a amostra “ball clay” dispersa com silicato de
sédio apresentou maior percentual de volume acumulado com diametro inferior a 2
um na dispersdo com volume de 0,06 mL de Naz=SiOs (25,25% para o Cillas e 17,55%
para o Malvern), correspondendo ao menor didmetro médio (14,36 um para Cillas e
20,73 um para Malvern). Em relagao ao volume acumulado, observou-se em D10 0,86
pm e 1,36 um, D50 5,81 ym e 9,97 ym, D90 42,69 pm e 59,20 um para o Cillas e
Malvern respectivamente.

As curvas de distribuicao granulométrica (volume cumulativo e volume
incremental) de todas as dispersdes verificadas a fim de obter a melhor disperséo da
amostra “ball clay” com silicato de sédio estao ilustradas nos Apéndices Y e Z. Notou-
se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicdo de particulas bimodais, e
concentracao de particulas praticamente iguais e tamanhos médios de particulas bem
préximos. E possivel observar pelas curvas a que apresentou melhor defloculago,
qgue no caso foi a amostra com 0,06 mL de hexametafosfato de sédio, pois a mesma
apresenta maior fragéo argila (D<2 um).

A Tabela 18 apresenta os resultados da composi¢cao granulométrica da argila
“pball clay” (AM3) dispersa com hexametafosfato de sédio.
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Tabela 18 — Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
hexametafosfato de sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (Hm) (um)
AM3+0 mL 15,23 1,35 11,75 49,83 20,18
AM3+0,09 mL 30,13 0,78 4,40 32,84 10,67
AM3+0,10 mL 35,44 0,71 3,23 19,25 6,64
AM3+0,11 mL 36,41 0,70 3,10 17,58 6,25
AM3+0,13 mL 16,49 1,25 12,33 49,63 20,30
AM3+0,15 mL 29,27 0,78 4,79 37,52 12,15

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM3+0 mL 15,19 1,48 11,35 61,96 23,23
AM3+0,09 mL 18,67 1,28 9,47 54,15 19,98
AM3+0,10 mL 19,35 1,25 8,45 52,12 18,86
AM3+0,11 mL 19,76 1,28 7,14 48,13 16,92
AM3+0,13 mL 18,56 1,33 8,28 53,61 19,27
AM3+0,15 mL 19,37 1,35 8,68 48,33 17,18

A Tabela 18 ilustra que a amostra “ball clay” (AM3) dispersa com
hexametafosfato de sédio apresentou maior percentual de volume acumulado com
diametro inferior a 2 um na dispersao com volume de 0,11 mL de (NaPOs3)s (36,41%
para o Cillas e 19,76% para o Malvern), correspondendo ao menor diametro médio
(6,25 um para Cillas e 16,92 um para Malvern). Em relacdo ao volume acumulado,
observou-se em D10 0,70 pm e 1,28 pm, D50 3,10 pm e 7,14 uym, D90 17,58 um e
48,13 um para o Cillas e Malvern respectivamente.

Os Apéndices AA e BB apresentam as curvas de distribuicdo granulométrica
(volume cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes verificadas no ponto
minimo de viscosidade e nos pontos adjacentes. Constatou-se que as dispersdes
apresentaram curvas de distribuicdo de particulas bimodais, e concentracdo de
particulas praticamente iguais e tamanhos médios de particulas bem préximos, bem
evidentes para os resultados obtidos pelo equipamento Malvern.

A Tabela 19 ilustra os resultados da composi¢ao granulométrica da argila “ball

clay” (AM3) dispersa com carbonato de sédio.
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Tabela 19 — Composigao granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com carbonato
de sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro médio

(%) (um) (um) (um) (Um)

AM3+0 mL 15,23 1,35 11,75 49,83 20,18
AM3+0,10 mL 32,85 0,73 3,69 23,93 8,05
AM3+0,11 mL 32,28 0,74 3,82 26,47 8,66
AM3+0,13 mL 29,51 0,78 4,63 35,22 11,36
AM3+0,15 mL 31,88 0,75 4,01 28,01 9,16
AM3+0,17 mL 31,11 0,75 4,10 29,46 9,67
AM3+0,19 mL 16,84 1,23 11,34 47,48 19,27
AM3+0,21 mL 16,69 1,24 11,83 47,73 19,54

EQUIPAMENTO MALVERN
Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro medio

(%) (Lm) (Lm) (Lm) (Lm)

AM3+0 mL 15,19 1,48 11,35 61,96 23,23
AM3+0,10 mL 21,49 1,20 5,65 38,55 13,67
AM3+0,11 mL 21,36 1,21 5,81 40,74 14,29
AM3+0,13 mL 18,76 1,32 7,76 49,33 17,77
AM3+0,15 mL 19,94 1,28 6,68 44,48 16,04
AM3+0,17 mL 20,55 1,26 6,20 40,58 14,48
AM3+0,19 mL 17,68 1,35 9,65 58,24 21,27
AM3+0,21 mL 17,7 1,33 10,41 65,58 23,68

A amostra “ball clay” dipersa com carbonato de sdodio apresentou maior
percentual de volume acumulado com diametro inferior a 2 um na dispersdo com
volume de 0,10 € 0,11 mL de Na=CQOs (32,85 e 32,28% para o Cillas e 21,49 e 21,36%
para o Malvern), correspondendo ao menor didmetro médio (8,05 e 8,66 um para
Cillas e 13,67 e 14,29 um para Malvern) como mostra a Tabela 19.

Em relagc&o ao volume acumulado, observou-se na dispersdo com 0,10 e 0,11
mL do defloculante um D10 0,73 € 0,74 um; 1,20 € 1,21 uym, D50 3,69 e 3,82 uym; 3,69
e 3,82 ym; 5,65 e 5,81 um, D90 2,93 e 26,47 pm; 38,55 e 40,74 um para o Cillas e
Malvern respectivamente. Os resultados obtidos estdo de acordo com a curva de
defloculacdo. O comportamento foi 0 mesmo observado pelos dois equipamentos
estudados.

Os Apéndices CC e DD ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica
(volume cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes investigadas a fim
de obter a melhor dispersao da amostra “ball clay” com carbonato de sédio. Verificou-
se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicdo de particulas bimodais, e
concentracao de particulas praticamente iguais e tamanhos médios de particulas bem
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proximos, com exceg¢ao para as dispersdes com 0 e 0,21 mL que apresentaram
comportamento distintos porem parecidos entre si. Estes foram as dispersées com
menor porcentagem de particulas inferiores a 2 um.

A Tabela 20 ilustra os resultados da composi¢ao granulométrica da argila “ball

clay” (AM3) dispersa com silicato de sodio + hexametafosfato de sodio.

Tabela 20 — Composigéo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com silicato de
sbédio + hexametafosfato de sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 um) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM3+0,06 mL 15,01 1,34 16,25 49,99 21,81
AM3+0,07 mL 29,06 0,79 4,63 33,54 11,06
AM3+0,08 mL 15,46 1,30 15,62 51,74 22,00

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 um) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Hm) (um) (um) (um)
AM3+0,06 mL 17,49 1,33 11,31 62,20 22,98
AM3+0,07 mL 21,17 1,24 5,99 46,64 15,94
AM3+0,08 mL 20,31 1,27 6,55 45,91 16,26

A amostra “ball clay” dipersa com silicato de sédio + hexametafosfato de sédio
apresentou maior percentual de volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na
dispersao com volume de 0,07 mL de Na=SiOs + (NaPOs)s (29,06% para o Cillas e
21,17% para o Malvern), correspondendo ao menor diametro meédio (11,06 um para
Cillas e 15,94 pm para Malvern) como mostra a Tabela 20. Em relagdo ao volume
acumulado, observou-se em D10 0,79 um e 1,24 um, D50 4,63 ym e 5,99 um, D90
33,54 ym e 46,64 um para o Cillas e Malvern respectivamente. Os resultados obtidos
estdo de acordo com a curva de defloculacdo. O comportamento foi 0 mesmo
observado pelos dois equipamentos estudados.

Os Apéndices EE e FF ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica
(volume cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes investigadas a fim
de obter a melhor dispersdo da amostra “ball clay” com silicato de sodio +
hexametafosfato de sédio. Verificou-se que as dispersées apresentaram curvas de
distribuicao de particulas bimodais, e concentracao de particulas praticamente iguais

e tamanhos médios de particulas proximos.
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A Tabela 21 ilustra os resultados da composi¢ao granulométrica da argila “ball

clay” (AM3) dispersa com hexametafosfato de sddio + carbonato de sodio.

Tabela 21 — Composigdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
hexametafosfato de sodio + carbonato de sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM3+0,06 mL 16,23 1,25 13,93 50,26 21,04
AM3+0,07 mL 26,01 0,84 6,02 41,06 14,11
AM3+0,08 mL 16,53 1,24 13,57 51,10 21,14

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 um) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Hm) (Hm) (Hm) (Hm)
AM3+0,06 mL 17,87 1,31 11,18 61,56 22,88
AM3+0,07 mL 18,79 1,27 9,38 56,25 20,46
AM3+0,08 mL 18,37 1,28 9,93 55,41 20,56

Observou-se nos valores da Tabela 21 que as dispersdes da amostra “ball
clay” dipersa com silicato de sodio + hexametafosfato de sédio apresentou maior
percentual de volume acumulado com diametro inferior a 2 um foi na dispersdo com
volume de 0,07 mL de (NaPOs)s + Na2COs (26,01% para o Cillas e 18,79% para o
Malvern), correspondendo ao menor didametro médio (14,11 um para Cillas e 20,46
um para Malvern). Em relagdo ao volume acumulado, observou-se em D10 0,84 ym
e 1,27 um, D50 6,02 ym e 9,38 ym, D90 41,06 um e 56,25 um para o Cillas e Malvern
respectivamente. Os resultados obtidos estao de acordo com a curva de defloculacéo.
O comportamento foi o mesmo observado pelos dois equipamentos estudados.

Os Apéndices GG e HH ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica
(volume cumulativo e volume incremental) das dispersdes no ponto ideal e nos pontos
adjacentes. Verificou-se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicdo de
particulas bimodais, e concentragdo de particulas praticamente iguais e tamanhos
médios de particulas proximos.

A Tabela 22 ilustra os resultados da composi¢ao granulométrica da argila “ball
clay” (AM3) dispersa com carbonato de sédio + hexametafosfato de sodio.
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Tabela 22 — Composigdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com carbonato
de sodio + hexametafosfato de sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM3+0,02 mL 16,08 1,26 13,68 48,84 20,64
AM3+0,03 mL 26,49 0,83 5,71 39,97 13,67
AM3+0,04 mL 26,19 0,84 5,80 41,50 14,00

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 um) D10 D50 D90 Didmetro médio
(%) (um) (Hm) (Hm) (Hm)
AM3+0,02 mL 17,49 1,36 10,55 60,37 22,43
AM3+0,03 mL 17,95 1,30 10,66 61,18 21,83
AM3+0,04 mL 17,49 1,37 9,77 59,61 22,54

Observou-se que a amostra “ball clay” dipersa com carbonato de sédio +
hexametafosfato de sddio apresentou maior percentual de volume acumulado com
diametro inferior a 2 um na dispersao com volume de 0,03 mL de Na2COs + (NaPOs3)s
(26,49% para o Cillas e 17,95% para o Malvern), correspondendo ao menor diametro
médio (13,67 um para Cillas e 21,83 um para Malvern) como mostra a Tabela 22. Em
relacao ao volume acumulado, observou-se em D10 0,83 um e 1,30 um, D50 5,71 ym
e 10,66 um, D90 39,97 ym e 61,18 um para o Cillas e Malvern, respectivamente. Os
resultados obtidos estdo de acordo com a curva de defloculagcdo. O comportamento
foi o mesmo observado pelos dois equipamentos estudados.

Os Apéndices Il e JJ ilustram as curvas de distribuigcdo granulométrica (volume
cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes investigadas a fim de obter
a melhor dispersdo da amostra “ball clay” com carbonato de sddio + hexametafosfato
de sodio. Verificou-se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicdo de
particulas bimodais, e concentracao de particulas praticamente iguais e tamanhos
médios de particulas proximos.

Foi realizado uma relacao entre o ponto ideal do defloculante e a fragao de
didmetro menor que 2 uym para a amostra “ball clay” (AM3). A Tabela 23 ilustra os
resultados da composicao granulométrica no ponto ideal de defloculacéo.
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Tabela 23 — Comparagao dos resultados obtidos pelos ensaios granulométricos para a
amostra “ball clay” AM3.

CILLAS MALVERN
Diametro Diametro
Amostra + Defloculante (D<2pm)  médioc  (D<2 pm) médio
(%) (um) (%) (um)

AMS3 + 0,06 mL NazSiOs 25,25 14,36 17,25 20,73
AMS3 + 0,07 mL (Naz=SiOs + (NaPOs)s) 29,06 11,06 21,17 15,94
AMS3 + 0,11 mL (NaPOs3)s 36,41 6,25 19,76 16,92
AMS3 + 0,07 mL ((NaPOs)s + Na2COs) 26,01 14,11 18,79 20,46
AMS3 + 0,10 € 0,11 mL Na=COs 32,85 - 8,05 — 21,49 - 13,67 -
32,28 8,66 21,36 14,29

AMS3 + 0,03 mL ((Na2COs + (NaPOQOs)e) 26,49 13,67 17,95 21,83

Ao considerar o maior valor médio na proporcao de particulas com diametro
inferior a 2 um e menor didmetro médio, observou-se que (NaPOs)s > Na2COs3 >
(Naz2SiO3z + (NaPQOz3)s) > ((Na2COs + (NaPOz3)s) > ((NaPOz)s + Na2COs) > NazSiOs,
como mostra a Tabela 23.

Com base nas caracteristicas de preparacao das solucdes, apenas uma das
solucdes que apresentam o pH entre 8 e 9 favoreceu a dispersédo de particulas das
argilas, onde a fracdo de particulas com D<2 ym foi maior para solu¢cdes com esse
pH ((NazSiOs + (NaPOs)s) > NazSiO3).

Conclusdes parciais

A dispersao que apresentou a maior fracao de particulas com didmetro abaixo
de 2 pm e menor didmetro médio foi a amostra é dispersa por (NaPQOs)s, em relacao
as dispersdes utilizando os outros defloculantes. Mas ainda segundo a Tabela 23 os
demais defloculantes poderiam ser utilizados como alternativa, por apresentar valores
préximos, desde que calibrado adequadamente para permitir referir seus resultados
aos obtidos com (NaPOs3)s.

O equipamento Cillas 1064 apresentou valores mais elevados quando
comparado ao Malvern 2000, mostrando-se mais eficiente para dispersao dessa argila

em estudo.
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4.2.1.4 Caulim (AM4)

As Figuras 33, 34, 35, 36, 37 e 38 ilustram o comportamento de defloculacao
de dispersbes de caulim com a adicdo da solugcdo de silicato de sddio,
hexametafosfato de sédio, carbonato de sodio, silicato de sddio + hexametafosfato de
sodio, hexametafosfato de sodio + carbonato de sodio e carbonato de sédio +
hexametafosfato de s6dio como agentes defloculantes.

1.4 JAM4 + NaySiO3
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Figura 33 — Curva de defloculacdo do caulim (AM4) com silicato de sédio em viscosimetro
Brookfield (Spindle 1) na rotacao de 100 rpm.

11,5

] AM4 + (NaPO3)g
11,0 4
10,5 -
- i
o 10,04
o
é -
% 9,5 -
m 4
he)
‘@ 9,0
o
Q
2
> 8,5 (]
[
8,0
7,5 T T

. T . T . .
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08
Volume de (NaPO,), (mL)

Figura 34 — Curva de defloculagdo do caulim (AM4) com hexametafosfato de sddio em
viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagcao de 100 rpm.
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Figura 35 — Curva de defloculacao do caulim (AM4) com carbonato de s6dio em viscosimetro

Brookfield (Spindle 1) na rotacdo de 100 rpm.
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Figura 36 — Curva de defloculagao do caulim (AM4) com silicato de s6dio + hexametafosfato
de sddio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagdo de 100 rpm.
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Figura 37 — Curva de defloculagdo do caulim (AM4) com hexametafosfato de sédio +
carbonato de sédio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotacado de 100 rpm.
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Figura 38 — Curva de defloculagdo do caulim (AM4) com carbonato de so6dio +
hexametafosfato de sddio em viscosimetro Brookfield (Spindle 1) na rotagdo de 100 rpm.

As Figuras 33 a 38 mostraram a determinagdo dos valores ideais de
defloculantes para o caulim, onde se verificou que o melhor percentual de defloculante
foi obtido a 0,03 mL para o silicato de sédio e silicato de sddio + hexametafosfato de
sédio, 0,04 mL para o hexametafosfato de sédio, 0,06 mL para o carbonato de sodio,
0,02 mL para o hexametafosfato de sodio + carbonato de sédio e 0,08 mL para o

carbonato de sddio + hexametafosfato de sédio, e é nesse ponto minimo que entende-
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se que as particulas estdo relativamente distantes umas das outras ou dispersas,
resultando em uma melhor defloculagéo.

Segundo Worrall (1986) para os minerais do grupo caulim, os ions de sédio
favorecem a estabilidade e completam a defloculagao.

O comportamento das curvas esta relacionado ao fato da argila caulinitica
dispersa em agua possuir aglomerados e agregados que dao origem a uma elevada
viscosidade na disperséo, por “capturarem” agua dentro dos seus poros. Com a adigéo
de defloculante se estabelece um potencial zeta acima do critico e as interacdes face-
face e aresta-aresta sdo destruidas com a repulsédo entre as particulas, e a quebra
dos aglomerados e agregados resulta na diminuigdo da viscosidade (ha “liberagcéo” da
agua presente nos poros dos aglomerados, promovendo a diminuicdo da
viscosidade). Com mais eletrélito o sistema se torna instavel, o potencial zeta se
aproxima do critico e ha nova agregacao/aglomeragdo entre as particulas,
aumentando a viscosidade da barbotina.

A eficiéncia destes defloculantes estudados foram confirmados pela analise
granulométrica, onde foi possivel quantificar maior valor da fracdo com diametro
menor que 2 um relacionando com o ponto ideal de defloculagéo. A Tabela 24 ilustra
os resultados da composicao granulométrica da argila caulim dispersa com silicato de
sodio.

Tabela 24 — Composicao granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com silicato de sédio
obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90  Diametro médio
(%) (Hm) (Hm) (pm) (pm)
AM4+0 ml 24,55 0,89 4,93 21,27 8,11
AM4+0,02 ml 25,35 0,88 4,78 17,59 7,16
AM4+0,03 ml 25,40 0,87 4,81 18,50 7,35
AM4+0,04 ml 25,28 0,88 4,82 18,58 7,43

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pum) D10 D50 D90  Diametro médio
(%) (Hm) (Hm) (Hm) (Hm)
AM4+0 ml 15,56 1,49 6,78 34,35 13,27
AM4+0,02 ml 17,45 1,34 6,79 39,06 14,85
AM4+0,03 ml 18,09 1,30 6,39 34,14 12,94
AM4+0,04 ml 17,03 1,38 6,64 36,11 14,22

Verificou-se na Tabela 24 que a amostra caulim dispersa com silicato de sédio

apresentou maior percentual de volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na
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dispers@ao com volume de 0,03 mL de NazSiOs (25,40% para o Cillas e 18,09% para
o Malvern), correspondendo ao menor didmetro médio (7,35 um para Cillas e 12,94
um para Malvern). Em relacdo ao volume acumulado, observou-se em D10 0,87 ym
e 1,30 um, D50 4,81 um e 6,39 uym, D90 18,50 um e 34,14 um para o Cillas e Malvern,
respectivamente.

Os resultados obtidos estdo de acordo com a curva de defloculacao
apresentado e também corroboram os obtidos pelas analises: quimica (item 4.1.1) e
difracdo de raios X (item 4.1.3) referente a um alto valor de minerais acessérios. O
comportamento foi 0 mesmo observado nos dois equipamentos estudados.

Os Apéndices KK e LL ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica
(volume cumulativo e volume incremental) de todas as dispersdes verificadas a fim de
obter a melhor dispersao da amostra caulim com silicato de sédio. Constata-se que
as dispersbes apresentaram curvas de distribuicdo de particulas monomodais, e
concentragdo de particulas praticamente iguais e tamanhos médios de particulas
proximos.

A Tabela 25 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
caulim (AM4) dispersa com hexametafosfato de sédio.

Tabela 25 - Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
hexametafosfato de sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90  Didmetro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM4+0 mL 24,55 0,89 4,93 21,27 8,11
AM4+0,02 mL 30,55 0,78 3,99 18,80 6,98
AM4+0,03 mL 34,44 0,72 3,38 15,55 5,86
AM4+0,04 mL 36,19 0,70 3,17 14,67 5,54
AM4+0,05 mL 34,91 0,72 3,27 15,45 5,79
AM4+0,06 mL 32,51 0,74 3,77 19,36 7,03

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2 pm) D10 D50 D90  Didmetro médio
(%) (Hm) (Hm) (Hm) (Hm)
AM4+0 mL 15,56 1,49 6,78 34,35 13,27
AM4+0,02 mL 18,25 1,33 6,11 31,89 12,63
AM4+0,03 mL 19,32 1,30 6,02 31,56 12,47
AM4+0,04 mL 23,83 1,11 4,81 25,29 9,72
AM4+0,05 mL 22,95 1,13 4,31 24,96 9,80

AM4+0,06 mL 21,21 1,23 5,48 30,91 11,36
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Verificou-se que a amostra caulim dispersa com hexametafosfato de sédio
apresentou maior percentual de volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na
dispersao com volume de 0,04 mL de (NaPOs)s (36,19% para o Cillas e 23,83% para
o Malvern), correspondendo ao menor diametro médio (5,54 um para Cillas e 9,72 um
para Malvern). Em relagcdo ao volume acumulado, observou-se em D10 0,70 ym e
1,11 ym, D50 3,17 pm e 4,81 ym, D90 14,67 uym e 25,29 um para o Cillas e Malvern,
respectivamente.

As curvas de distribuicdo granulométrica (volume cumulativo e volume
incremental) de todas as dispersdes verificadas a fim de obter a melhor disperséo da
amostra AM4 com hexametafosfato de sédio estdo apresentadas nos Apéndices MM
e NN. Notou-se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicao de particulas
monomodais, e concentracao de particulas e tamanhos médios proximos.

A Tabela 26 ilustra os resultados da composi¢cao granulométrica da argila
caulim dispersa com carbonato de sédio.

Tabela 26 — Composi¢ao granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com carbonato de
sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2um) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Lm) (Lm) (um) (Lm)
AM4+0 mL 24,55 0,89 4,93 21,27 8,11
AM4+0,05 mL 25,60 0,87 4,71 18,50 7,30
AM4+0,06 mL 26,64 0,85 4,49 15,46 6,46
AM4+0,07 mL 26,06 0,86 4,60 17,69 7,08
EQUIPAMENTO MALVERN
Amostra (D<2um) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM4+0 mL 15,56 1,49 6,78 34,35 13,27
AM4+0,05 mL 17,55 1,32 6,67 36,69 13,81
AM4+0,06 mL 18,59 1,29 6,12 31,77 12,26
AM4+0,07 mL 18,16 1,31 6,18 32,18 12,62

Nos valores da Tabela 26 observa-se que a amostra caulim dispersa com
carbonato de sddio apresentou maior percentual de volume acumulado com diametro
inferior a 2 um na dispersdo com volume de 0,06 mL de Na2COs (26,64% para o Cillas
e 18,59% para o Malvern), correspondendo ao menor didametro médio (6,46 um para
Cillas e 12,26 um para Malvern). Em relagao ao volume acumulado, observou-se em
D10 0,85 ym e 1,29 uym, D50 4,49 pm e 6,12 ym, D90 15,46 ym e 31,77 ym para o

Cillas e Malvern, respectivamente.
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Os Apéndices OO e PP ilustram as curvas de distribuicdo das dispersées
verificadas e observou-se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicdo de
particulas monomodais, e concentracao de particulas e tamanhos médios proximos.

A Tabela 27 ilustra os resultados da composicao granulométrica da argila
caulim (AM4) dispersa com silicato de sddio + hexametafosfato de sédio.

Tabela 27 — Composicao granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com silicato de sédio
+ hexametafosfato de sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2um) D10 D50 D90 Diametro médio
(%) (Hm) (Hm) (um) (um)
AM4+0,02 mL 29,87 0,81 3,97 20,37 7,39
AM4+0,03 mL 32,22 0,73 3,73 19,08 6,92
AM4+0,04 mL 30,97 0,79 3,85 19,10 7,06

EQUIPAMENTO MALVERN

Amostra (D<2um) D10 D50 D90 Didmetro médio
(%) (um) (um) (um) (um)
AM4+0,02 mL 20,90 1,28 5,18 29,93 11,22
AM4+0,03 mL 22,72 1,19 4,95 27,53 10,31
AM4+0,04 mL 21,33 1,25 5,19 29,05 11,25

Observou-se na Tabela 27 que a amostra caulim dispersa com silicato de
sédio + hexametafosfato de sédio apresentou maior percentual de volume acumulado
com diametro inferior a 2 pm na dispersdo com volume de 0,03 mL de NazSiOs +
(NaPOa3)s (32,22% para o Cillas e 22,72% para o Malvern), correspondendo ao menor
didmetro médio (6,92 um para Cillas € 10,31 um para Malvern). Em relagdo ao volume
acumulado, observou-se em D10 0,73 um e 1,19 um, D50 3,73 ym e 4,95 ym, D90
19,08 ym e 27,53 uym para o Cillas e Malvern, respectivamente.

Os Apéndices QQ e RR ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica
(volume cumulativo e volume incremental) das dispersdes verificadas a fim de obter a
melhor dispersao da amostra caulim com silicato de sédio + hexametafosfato de sédio.
Verificou-se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicdo de particulas
monomodais, e concentracao de particulas e tamanhos médios préximos.

A Tabela 28 ilustram os resultados da composicao granulométrica da argila
caulim (AM4) dispersa com hexametafosfato de sodio + carbonato de sédio.
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Tabela 28 — Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
hexametafosfato de sodio + carbonato de sodio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

Amostra (D<2um) D10 D50 D90 Didmetro médio
(%) (um) (um) (um) (Um)
AM4+0,01 mL 26,38 0,86 4,53 19,26 7,38
AM4+0,02 mL 32,31 0,74 3,68 18,56 6,79
AM4+0,03 mL 29,48 0,80 4,04 19,89 7,21

EQUIPAMENTO MALVERN

(D<2um) D10 D50 D90 Diametro médio
Amostra (%) (um) (um) (um) (um)
AM4+0,01 mL 20,59 1,24 5,61 33,61 12,31
AM4+0,02 mL 23,07 1,18 4,73 26,39 9,83
AM4+0,03 mL 23,00 1,16 5,00 31,07 11,20

Observa-se na Tabela 28 que a amostra caulim dispersa com
hexametafosfato de sodio + carbonato de sodio apresentou maior percentual de
volume acumulado com didmetro inferior a 2 um na dispersdo com volume de 0,02 mL
de (NaPOs)s + Na2C0s (32,31% para o Cillas e 23,07% para o Malvern),
correspondendo ao menor diametro médio (6,79 um para Cillas e 9,83 um para
Malvern). Em relagéo ao volume acumulado, observou-se em D10 0,74 yme 1,18 ym,
D50 3,68 um e 4,73 pym, D90 18,56 ym e 26,39 um para o Cillas e Malvern,
respectivamente.

Os Apéndices SS e TT ilustram as curvas de distribuicao granulométrica das
dispersdes verificadas a fim de obter a melhor dispersdo da amostra caulim e verificou-
se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicao de particulas monomodais,
e concentracao de particulas e tamanhos médios préximos.

A Tabela 29 ilustra os resultados da composi¢cdo granulométrica da argila
caulim dispersa com carbonato de sédio + hexametafosfato de sodio.

Tabela 29 — Composigao granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com carbonato de
sbdio + hexametafosfato de sédio obtidas nos equipamentos Cillas e Malvern.

EQUIPAMENTO CILLAS

D<2um) D10 D50 D90 Diametro médio
Amost (D=2
mosira (%) (Hm) (Hm) (Hm) (Hm)
AM4+0,07 mL 31,18 0,75 3,94 19,86 7,24
AM4+0,08 mL 32,87 0,75 3,52 16,51 6,17
AM4+0,09 mL 30,67 0,76 3,99 20,11 7,33
EQUIPAMENTO MALVERN
D<2um) D10 D50 D90 Diametro medio
Amost (D<z
oSt (%) (um) (um) (um) (um)
AM4+0,07 mL 21,93 1,19 5,28 29,02 11,12
AM4+0,08 mL 23,58 1,16 4,71 26,99 10,87

AM4+0,09 mL 21,30 1,22 5,48 31,10 11,45
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Observa-se na Tabela 29 que a amostra caulim dispersa com carbonato de
sédio + hexametafosfato de sddio apresentou maior percentual de volume acumulado
com diametro inferior a 2 um na dispersdo com volume de 0,08 mL de Na2COs +
(NaPOs3)e (32,87% para o Cillas e 23,58% para o Malvern), correspondendo ao menor
didmetro médio (6,17 um para Cillas € 10,87 um para Malvern). Em relagdo ao volume
acumulado, observou-se em D10 0,75 ym e 1,16 ym, D50 3,52 ym e 4,71 ym, D90
16,51 um e 26,99 um para o Cillas e Malvern respectivamente.

Os Apéndices UU e VV ilustram as curvas de distribuicdo granulométrica
(volume cumulativo e volume incremental) das dispersdes verificadas a fim de obter a
melhor dispersdo da amostra caulim com carbonato de sédio + hexametafosfato de
sbdio. Nota-se que as dispersdes apresentaram curvas de distribuicao de particulas
monomodais, e concentracao de particulas e tamanhos médios proximos.

Foi realizado uma relagcéo entre o ponto ideal do defloculante e a fragéo de
didmetro menor que 2 um para a amostra caulim (AM4). A Tabela 30 ilustra os

resultados da composicao granulométrica no ponto ideal de defloculacéo.

Tabela 30 — Comparacdo dos resultados obtidos pelos ensaios granulométricos para a
amostra caulim (AM4).

CILLAS MALVERN
Diametro Diametro

Amostra + Defloculante (D<2 pm) médio (D<§ pm) médio

(%) (um) (%) (um)

AM4 + 0,03 mL NaxSiOs 25,40 7,35 18,09 12,94
AM4 + 0,03 mL (NazSiOs + (NaPOs)s) 32,22 6,92 22,72 10,31
AM4 + 0,04 mL (NaPOs)s 36,19 5,54 23,83 9,72
AM4 + 0,02 mL ((NaPOs)s + Na-COs) 32,31 6,79 23,07 9,83
AM4 + 0,06 mL Na>COs3 26,64 6,46 18,59 12,26
AM4 + 0,08 mL ((Na-COs + (NaPOs3)s) 32,87 6,17 23,58 10,87

Referindo-se ao maior valor médio na propor¢céao de particulas com diametro
inferior a 2 um e menor didmetro médio, observa-se que (NaPOs)s > ((Na2COs +
(NaPOa3)s) > ((NaPO3)s + Na2COs3) > (Naz2SiO3 + (NaPOs3)s) > Na2CO3 > Na2SiOs, como
mostra Tabela 30.

As solugdes com pH entre 8 e 9 favoreceu a dispersao de particulas das
argilas, onde a fracdo de particulas com D<2 ym foi maior para solu¢cdes com esse
pH ((NazSiOs + (NaPOs)s) > NazSiOs; (Na2COs + (NaPOs)s) > Na2COs), com excegao
para o ((NaPOs3)s + Na2CO3), que foi menor que o (NaPOs)e.
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Conclusbes parciais

Considera-se mais efetivo, aquele defloculante que permita determinar a
maior proporcao de particulas com diametro abaixo de 2 um, indicativa de menor
proporcéo de pseudocomponentes. Dessa forma, pela Tabela 30, observamos maior
propor¢cao de particulas com didmetro abaixo de 2 pm quando a amostra é dispersa
por (NaPQOs)s, frente a dispersdo utilizando os outros defloculantes. Mas, ainda
conforme a Tabela 300 os defloculantes (Na2SiOs + (NaPOz3)s), (NaPOs)s + Na2COs)
e ((Na2COs + (NaPQOs)e) poderia ser utilizado como alternativa, por apresentar valores
proximos, desde que calibrado adequadamente para permitir referir seus resultados
aos obtidos com (NaPOs)e.

O equipamento Cillas 1064 apresentou valores mais elevados quando
comparado ao Malvern 2000, mostrando-se mais eficiente para dispersao dessa argila

em estudo.
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5 CONCLUSAO

Apés as caracterizacbes e obtengédo das curvas de defloculacdo das argilas,

pode-se concluir que:

o A proporcao de particulas com diametro abaixo de 2 um para a amostra
chocolate foi superior quando é dispersa por ((NaPOs)s + Na2COs3), frente a
dispersao utilizando os outros tipos de defloculantes, mas conforme os
resultados, os defloculantes (NaPOs)s e (Na2SiOs + (NaPOzs)s) poderia ser
utilizado como alternativa, por apresentar valores proximos, desde que
calibrado adequadamente para permitir referir seus valores aos obtidos com
((NaPOs)s + Na2COs);

o A dispersao que apresentou a maior fracao de particulas com didmetro abaixo
de 2 um e menor didmetro médio foi a amostra BSOL dispersa por ((NaPOs)s
+ Na2COs), por apresentar um patamar conferindo mais estabilidade de
defloculacao, frente a dispersao utilizando os outros tipos defloculantes;

o A amostra “ball clay” dispersa com (NaPQOzs)es foi a que apresentou a maior
fracdo de particulas com didmetro abaixo de 2 um e menor didametro médio;

o Para amostra caulim, a maior porcentagem de particulas acumuladas com
didmetro abaixo de 2 um e menor diametro médio foi apresentada pela
dispersao com (NaPOg)s;

o Para estudos de matérias primas ceramicas, o granuldmetros a laser da marca
Cillas 1064, apresentou maior potencialidade para anélise de distribuicéo de
tamanho de particulas.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

o Realizar um planejamento experimental para otimizar a quantidade de

experimentos a fim de definir a concentracdo ideal e o tipo de defloculante;
o Fazer um tratamento estatistico dos resultados obtidos;

o Efetuar ensaios de purificacdo por meio da técnica de hidrociclonagem ou
centrifugacao para os pontos ideais;

o Investigar outros tipos de defloculantes e outras argilas do Estado da Paraiba.
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APENDICE A — Composigao granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com silicato
de sdédio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE B — Composicdo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com silicato
de sbdio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE C — Composicdo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com
hexametafosfato de sddio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE D — Composicdo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com
hexametafosfato de s6dio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE E — Composicdo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com
carbonato de sodio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE F — Composicdo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com
carbonato de sédio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE G — Composicdo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com silicato
de sbédio + hexametafosfato de sodio no equipamento Cillas: volume acumulado (a);
histograma (b).
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APENDICE H — Composicéo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com silicato
de sédio + hexametafosfato de sddio no equipamento Malvern: volume acumulado (a);
histograma (b).
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APENDICE | — Composicao granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com

hexametafosfato de sédio + carbonato de sédio no equipamento Cillas: volume acumulado
(a); histograma (b).
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APENDICE J — Composicdo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com
hexametafosfato de sodio + carbonato de sddio no equipamento Malvern: volume acumulado
(a); histograma (b).
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APENDICE K — Composicdo granulométrica da argila chocolate (AM1) dispersa com
carbonato de sédio + hexametafosfato de sédio no equipamento Cillas: volume acumulado
(a); histograma (b).
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APENDICE L — Composicdo granulométrica
carbonato de sodio + hexametafosfato de
acumulado (a); histograma (b).
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da argila chocolate (AM1) dispersa com
sodio no equipamento Malvern: volume
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APENDICE M — Composigao granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com silicato de
sodio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE N — Composigdo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com silicato de
sodio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE O - Composicdo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com
hexametafosfato de sodio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE P — Composicdo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com
hexametafosfato de sodio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE Q — Composicdo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com carbonato
de sddio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE R — Composicdo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com carbonato
de sddio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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5,0
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APENDICE S — Composicédo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com silicato de
sodio + hexametafosfato de sédio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma

(b).
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APENDICE T — Composicdo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com silicato de
sédio + hexametafosfato de sodio no equipamento Malvern: volume acumulado (a);
histograma (b).
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APENDICE U — Composicdo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com
hexametafosfato de sddio + carbonato de so6dio no equipamento Cillas: volume acumulado
(a); histograma (b).
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APENDICE V — Composicdo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com
hexametafosfato de soédio + carbonato de so6dio no equipamento Malvern: volume
acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE W — Composicédo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com carbonato
de sbdio + hexametafosfato de sodio no equipamento Cillas: volume acumulado (a);
histograma (b).
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APENDICE X — Composicdo granulométrica da argila BSOL (AM2) dispersa com carbonato
de sdédio + hexametafosfato de sddio no equipamento Malvern: volume acumulado (a);
histograma (b).
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APENDICE Y — Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com silicato
de sd6dio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE Z — Composigao granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com silicato
de sédio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE AA — Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
hexametafosfato de sddio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE BB - Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
hexametafosfato de sodio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).

—=—AM3 + Agua —=— AM3 + Agua
100 —=—AM3 + 0,10 mL Na,CO, —— AM3 + 0,10 mL Na,CO

2 3 2 3

—— AM3 + 0,11 mL Na,CO, —— AM3 + 0,11 mL Na,CO,

g0 | 7 AM3 +013 mL Na,CO, 47—~—AM3+0,13 mL Na,CO,

S |—~— AM3 + 0,15 mL Na,CO, S | AMs+015mLNaCO,

% [—+— AM3 + 0,17 mL Na,CO, o Bel AM3 + 0,17 mL Na,CO,

2 60 +—+—AM3+0,19 mL Na,CO, £ 37——AM3+0,19 mL Na,CO,

2 —— AM3 + 0,21 mL Na,CO, % [—— AM3 + 0,21 mL Na,CO,
5 o

3 40 22 i

(0] o 2
£ S
= =

o -

S 2 3

1 10 100 0,1 1 10 100
Tamanho de particula (um) Tamanho de particula (um)

APENDICE CC — Composicdo granulométrica da argila “ball clay’” (AM3) dispersa com
carbonato de sédio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).

55
—— AM3 + Agua |—=— AM3 + Agua
100 4—— AM3 + 0,10 mL Na,CO, 5,0 4—=—AM3 +0,10 mL Na,CO,
—— AM3 + 0,11 mL Na,CO, 45 AM3+011mLNa,CO,
—— AM3 + 0,13 mL Na,CO, [~ AM3 + 0,13 mL Na,CO,
80 4,0 4+ AM3 +0,15 mL Na.CO
-~ [—— AM3 + 0,15 mL Na,CO, =% 25
& M3 +017 L Na-CO & ] AM3+017mLNaCO,
5 B 17 mL Na,Lo, s ]+ AM3+0,19mLNa,CO, .
% 60 +—— AM3 + 0,19 mL Na,CO, E 3.0 ]+ AM3 + 021 mL Na CQIEH
S [—— AM3 + 0,21 mL Na,CO, =
€ o 251 )
3 401 2 20 A
2 s
=] g 1,5 if
o . =
3 20 g 10
0,5
0+
0,0 4
T T T T T T T T T T
0,1 1 10 100 1000 0,1 1 10 100 1000
Tamanho de particula (um) Tamanho de particula (um)

APENDICE DD - Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
carbonato de sédio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE EE - Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
silicato de sddio + hexametafosfato de sédio no equipamento Cillas: volume acumulado (a);
histograma (b).
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APENDICE FF — Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com silicato
de sédio + hexametafosfato de sédio no equipamento Malvern: volume acumulado (a);
histograma (b).
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APENDICE GG — Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
hexametafosfato de sédio + carbonato de s6dio no equipamento Cillas: volume acumulado
(a); histograma (b).



Volume Cumulativo (%)

Volume Cumulativo (%)

128

5,0
—=—AM3 + 0,06 mL (NaPO,), + Na,CO, —=— AM3 + 0,06 mL (NaPO,), + Na,CO,
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APENDICE HH — Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
carbonato de sbédio + hexametafosfato de sédio no equipamento Malvern: volume
acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE Il — Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
carbonato de sddio + hexametafosfato de so6dio no equipamento Cillas: volume acumulado
(a); histograma (b).
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—— AM3 + 0,04 mL NaCO, + (NaPO,), 5o —+— AM3 +0,04 mL Na,CO, + (NaPO,),
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APENDICE JJ — Composicdo granulométrica da argila “ball clay” (AM3) dispersa com
carbonato de sddio + hexametafosfato de sédio no equipamento Malvern: volume acumulado

(a); histograma (b).
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APENDICE KK — Composigdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com silicato
de sddio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).

—=— AM4 + Agua —=— AM4 + Agua
100 1—=—AM4 + 0,02 mL Na,SiO, 4,5 4—=— AM4 + 0,02 mL Na,SiO,
—— AM4 + 0,03 mL Na,SiO, a0 ST AM4 + 0,03 mL Na,SiO,
—v— AM4 + 0,04 mL Na,SiO, " |-—=—AM4 + 0,04 mL Na,SiO,
. 807 —~ 3,5 e,
S (@) S (b)
> = 3,0+
) T >
2 60 b=
© o 25
E 5o
3 40 2 207
o © 1,5
€ g
3 2 10
o R 04
S 2 3
0,5+
04 0,0 1
T T T T T T T T T T
0,1 1 10 100 1000 0,1 1 10 100 1000
Tamanho de particula (um) Tamanho de particula (um)

APENDICE LL — Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com silicato
de sodio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE MM — Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
hexametafosfato de sodio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE NN — Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
hexametafosfato de sodio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE OO — Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
carbonato de sédio no equipamento Cillas: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE PP — Composi¢do granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
carbonato de sodio no equipamento Malvern: volume acumulado (a); histograma (b).
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APENDICE QQ - Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com silicato
de sodio + hexametafosfato de sddio no equipamento Cillas: volume acumulado (a);
histograma (b).
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APENDICE RR — Composicao granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com silicato
de sédio + hexametafosfato de sddio no equipamento Malvern: volume acumulado (a);
histograma (b).
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APENDICE SS - Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
hexametafosfato de sodio + carbonato de sédio no equipamento Cillas: volume acumulado
(a); histograma (b).
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APENDICE TT - Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
hexametafosfato de sédio + carbonato de sédio no equipamento Malvern: volume acumulado
(a); histograma (b).
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APENDICE UU - Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
carbonato de sédio + hexametafosfato de sédio no equipamento Cillas: volume acumulado
(a); histograma (b).
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APENDICE VV — Composicdo granulométrica da argila caulim (AM4) dispersa com
carbonato de sodio + hexametafosfato de sédio no equipamento Malvern: volume
acumulado (a); histograma (b).



