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RESUMO: Esta pesquisa é resultado da investigacdo sobre o caulim existente na regido de
Presidente Figueiredo, AM. O caulim é um material formado por um grupo de silicatos hidratados de
aluminio, sendo a caulinita o mineral predominante. A metacaulinita é uma silica amorfa obtida através
da calcinagdo de argilas cauliniticas. Durante o processo de calcinacdo, a caulinita perde agua de sua
estrutura cristalina dando origem a uma estrutura amorfa O ensaio de termogravimetria é o principal
responséavel por comprovar o consumo de hidréxido de célcio pelas pozolanas, e mede a variacdo da
massa de uma amostra em funcéo da temperatura. Esse estudo teve como objetivo avaliar a viabilidade
da producdo de metacaulinita a partir de uma argila caulinitica de Presidente Figueiredo.

PALAVRAS-CHAVE: caulim, metacaulinita, termogravimetria

METACAULINITE PRODUCTION FROM CAULIM OF THE REGION OF PRESIDENT
FIGUEIREDO, AM

ABSTRACT: This research is the result of research on kaolin in the region of Presidente Figueiredo,
AM. Kaolin is a material formed by a group of hydrated aluminum silicates, with kaolinite being the
predominant mineral. Metacaulinite is an amorphous silica obtained by the calcination of kaolinite clays.
During the calcination process, kaolinite loses water from its crystalline structure giving rise to an
amorphous structure. The thermogravimetry assay is mainly responsible for proving the consumption
of calcium hydroxide by pozzolans, and measures the variation of the mass of a sample in function of
the temperature. This study aimed to evaluate the feasibility of the production of metacaulinite from a
kaolinite clay of Presidente Figueiredo.
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INTRODUCAO

O caulim é um material formado por um grupo de silicatos hidratados de aluminio, sendo a
caulinita o mineral predominante. Além disso, é possivel encontrar outras substancias na sua
composi¢cdo como quartzo, mica, areia, feldspato, titdnio, 6xidos de ferro. Possui coloragdo branca
devido ao baixo teor de ferro e é o sexto mineral mais abundante no globo terrestre (da Silva, 2001).

A caulinita é o aluminossilicato mais encontrado nos solos. E um produto desenvolvido a partir
do intemperismo das rochas de climas tropicais e que ocorre em rochas sedimentares. E o principal
mineral presente no caulim, e sua composicao quimica é alumina (Al203), silica (Si02) e agua (H20)
(Ferreira, 2010).

Ainda segundo Ferreira (2010), devido a diversidade geoldgica do Brasil, os solos cauliniticos
sdo divididos de acordo com sua origem e ocorréncia. Os dep6sitos primarios ocorrem por intempéries
em rochas preexistentes; os depdsitos secundarios sdo de origem sedimentar em ambientes lacustres,
lagunares ou deltaicos. Estes oferecem produtos de melhor qualidade devido a pureza do material.



Na regido Norte do Brasil, principalmente nos estados do Amapa, Amazonas e Para, ocorrem
0s depositos sedimentares; correspondendo a 93% da reserva nacional de caulim. Os demais 7%
distribuem-se nas outras regides do Brasil em depdsitos priméarios. No estado do Amazonas, 0 municipio
de Manaus detém 68% das reservas nacionais (da Silva, 2001).

A metacaulinita é uma silica amorfa obtida através da calcina¢do de argilas cauliniticas a
temperaturas entre 500°C — 900°C (Lima, 2004), suas caracteristicas fisicas e quimicas sdo influenciadas
principalmente pelas condi¢bes de queima, composi¢do mineraldgica e finura do material (Sabir, et al,
2001).

Durante o processo de calcinagdo, a caulinita perde dgua de sua estrutura cristalina dando origem
a uma estrutura amorfa. No entanto, a elevacdo da temperatura além do tempo necessario provoca a
formac&o de novos compostos cristalinos estaveis, ocasionando a queda da atividade pozolanica (Netto,
2006). Sabe-se que a desidroxilacdo da caulinita comeca por volta dos 500°C, e, a recristalizacdo do
material por volta de 950°C.

Na Malésia, Shafiq et al (2015) produziram metacaulinta em intervalos de 1 — 5h e temperaturas
entre 600° - 800°C. Na temperatura inicial, 600°C, foi observado através do ensaio de difracdo de raio —
X — DRX, que o tempo ideal de calcinacdo era de 5h, porém a caulinita ndo foi totalmente eliminada.
Aos 700°C, ap6s 2h de queima foi observado as maiores quantidades de silica amorfa, porém para
maiores tempos de queima, ndo foi observado ganho nas quantidades de silica amorfa. Nas amostras
gueimadas a 800°C, durante 3 — 4h, os picos de silica amorfa foram 0s maiores obtidos, mas ainda assim
a desodrixilagdo ndo foi completa.

Cordeiro et al (2010) produziu e caracterizou pozolanas a partir de argilas do municipio de
Campos de Goytacazes, RJ, e avaliou a influéncia da temperatura de queima na atividade pozolanica.
As amostras foram calcinadas entre 550 — 950°C, durante 3h. Através da determinagdo do indice de
atividade pozolénica e de ensaio de difracdo de raio — x (DRX) foi constatado que a temperatura de
650°C alcangou-se 94% de atividade pozolanica, enquanto que a 950°C houve o inicio de recristalizacdo
da argila e 0 menor valor de atividade pozolanica, 77%.

Esse estudo teve como objetivo avaliar a viabilidade da producdo de metacaulinita a partir de
uma argila caulinitica de Presidente Figueiredo.

MATERIAL E METODOS
O caulim utilizado foi coletado no afloramento de caulim que ocorre na ponte sobre o Igarapé
Cabeca Branca, BR 174, localica¢do 510.2"S 60°01'58.7"'W, figura 1 (a).

Figura 1. Afloramento de Caulim, BR 174.

Fonte: utor, 2017

Uma parte do material foi levada a estufa elétrica durante 24h a temperatura de 80° - 100°C,
pois 0 mesmo encontrava-se Umido e em forma de torrGes (figura 2 (a)). Apos a secagem, foi destorroado
manualmente através de almofariz e pistilo de porcelana, e, a fim de alcancar a granulometria ideal para
producéo de material pozolénico, foi passado na peneira 150 pum (n° 100).



O material passado nas peneiras foi calcinado em forno resistivo mufla da marca QUIMIS
Q318M com capacidade de 1200°C, a 800°C com taxa de aquecimento de 15°C/min, durante 2 horas e
resfriado dentro do forno durante 2h.

O tempo de calcinagéo influencia diretamente no processo de transformacdo dos minerais em
metacaulinita e na producdo de silica amorfa. A temperatura e o tempo de calcinag¢do foram definidos
com base nos estudos de (Shafig, et al 2015; Mallik, et al 2015; Ng, et al, 2016; Oliveira & Barbosa,
2006) e, principalmente, de Campos (2016) que utilizou a mesma argila caulinitica da regido de
Presidente Figueiredo.

Fonte: Autor,2017

O ensaio de termogravimetria é o principal responsavel por comprovar o consumo de hidroxido
de célcio pelas pozolanas. A andlise termogravimétrica (TG) mede a varia¢do da massa de uma amostra
em funcio da temperatura. E utilizada com a finalidade de caracterizar a cinética dos processos fisico —
quimicos, decomposi¢do e estabilidade térmica das reagGes. Os resultados sdo expressos em curvas
variagdo de massa versus temperatura ou tempo (Silva, 2013).

O ensaio consiste no aquecimento de uma pequena quantidade de amostra até 1000°C, com taxa
de aquecimento de 10°C/min, em atmosfera inerte (gas nitrogénio) ou oxidante (gas oxigénio ou ar).
(Beims, et al 2016)

Através dessa técnica de analise é possivel avaliar como os aditivos minerais atuam na
quantidade de &gua quimicamente combinada com relagdo aos produtos do cimento hidratado —
hidroxido de célcio, silicato de calcio hidratado e aluminato de célcio hidratado, pois os sais formados
nas reacdes pozolanicas tem composicao quimica semelhante. (Gongalves, et al,2006)

A pasta de cimento foi ensaiada aos 28 dias de idade, e metodologia adotada foi a mesma de
Melo Filho (2012) e Gongalves, et al. (2006). O ensaio foi realizado em um SDT Q600 da Ta Instrument,
localizado no laboratério de Ensaios Fisico-Quimicos/FT/UFAM. Cada amostra retirada das pastas
hidratadas pesava aproximadamente 11mg e o fluxo de gas Nitrogénio 5.0 foi de 30 ml/min. Foi
utlilizada uma amostra de referéncia sem metacaulinita, e, uma com 50% de substitui¢do parcial do
cimento.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As curvas termogravimétricas (TG) obtidas nos permitem avaliar a perda de massa com o
aumento da temperatura, e, através das curvas derivadas (DTG) € possivel identificar os picos referentes
a vaporizacao da agua e decomposi¢do dos produtos de hidratacao.

O ensaio de termogravimetria foi realizado nas amostras das pastas MO (linha tracejada) e M50
(linha continua), conforme a Figura 3.

A primeira inclinagdo da TG e o primeiro pico da DTG, ocorridos na faixa de 25° aos 300°C
indicam a perda de massa devido & evaporagdo da agua, desidratacdo dos silicatos, aluminatos e do
gesso.

No intervalo de 400° a 500° C ocorre a desidroxilacdo do hidréxido de calcio Ca(OH)2. Durante
essa reacdo ocorre a liberacdo de oxido de calcio (CaO) e 4gua. Na amostra MO é identificada a perda
de massa, enquanto que na M50 o pico tem uma reducéo superior a 90% indicando que quase ndo ha



Ca(OH) 2 presente na mistura. Isto deve - se ao fato de que a metacaulinita consumiu o hidréxido de
célcio durante o periodo de hidratacdo, aumentando o teor de 4gua quimicamente combinada.

Figura 3 .Termograma das amostras
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O terceiro pico ocorre no intervalo compreendido entre 6000 e 7500 C. Esse pico é identificado
pela decomposicéo do carbonato de célcio CaCO3 , formacdo de 6xido de célcio (CaO) e gas carbdnico
(CO2). O pico da amostra M50 representa uma diminuicéo superior a 50% do pico da amostra M0. A
auséncia do carbonato de calcio é um resultado positivo, pois a presenca dele favorece a deterioracdo
das fibras, prejudicando o desempenho no composito.

Melo Filho (2012) produziu matrizes utilizando 50% de substituicdo parcial de cimento por
metacaulinita comercializada industrialmente. As amostras foram submetidas a analise
termogravimétrica em diferentes idades. Aos 28 dias, a matriz de referéncia apresentava 14,4% de Ca
(OH)2 enquanto a outra apresentava 0,49%. Aos 180 dias foi possivel comprovar que a matriz com
metacaulinta estava livre de hidroxido de clcio e restavam apenas 0,30% de carbonato de célcio.

Diante destes resultados, é possivel comprovar que a amostra M50 €é a que apresenta melhores
condigdes para utilizagdo em compdsitos com fibras vegetais, por exemplo. A metacaulinita atua como
um tratamento na matriz, eliminando do hidréxido de célcio, impedindo que as fibras mineralizem na
presenca dele. Além disso, prova — se também a viabilidade da argila caulinitca para producgdo de
metacaulinita.

CONCLUSAO

A argila caulinitica utilizada se mostrou viavel para a producdo da metacaulinita. Os parametros
de calcinacdo adotados foram satisfatorios, e, através da composicao quimica apresentada na literatura,
pode — se considerar o caulim da regido é um caulim de alta reatividade. Os termogramas obtidos
comprovaram a viabilidade do teor de 50% para producdo de uma matriz, praticamente, livre de
hidrdxido de calcio.
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