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1. INTRODUCAO

Cerémicas porosas sdo comumente utilizadas como isolantes térmicos gragas a vantajosa combinagdo da
elevada refratariedade e inércia quimica das ceramicas com a baixa condutividade térmica da fase porosa -
9. No entanto, a ampliacdo de seu uso em ambientes que envolvam a exposicdo prolongada a altas
temperaturas (acima de 1200°C, como no caso de aplica¢des nas industrias siderdrgicas e de cimento, durante
varios meses) ainda esbarra em duas principais limitagGes: 1) a baixa resisténcia termomecanica devido a
elevada porosidade (em especial, naqueles materiais com fragcdo volumétrica de poros acima de 50 %) e 2) a
reducdo de porosidade e consequentemente a perda da capacidade de isolamento térmico causadas pelos
fendmenos de sinterizacdo que se aceleram e se intensificam fortemente acima de 1100°C. Neste trabalho,
amostras de caulim paraense foram tratadas termicamente em diferentes temperaturas (300, 500, 700, 900,
1100°C) e posteriormente caracterizadas a fim de determinar as variacfes ocorridas na fase cristalina.

2. MATERIAS E METODOS

Caracterizagao do caulim como recebida

Inicialmente, amostras do caulim in natura foram caracterizadas pela técnica de espectroscopia de
fluorescéncia de raios X, no espectrofotdmetro WDS sequencial, modelo axiosminerals da maraca PANalytical
para determinacdo da composicdo quimica. A densidade real (pSolido) foi determinada em amostras por meio
de picnometria de hélio (Ultrapyc 1200e, Quantachrome Instruments, EUA) e as fases cristalinas e
microestrutura foram avaliadas por meio de DRX e MEV respectivamente

Tratamentos térmicos e anélise do Caulim

As amostras de caulim foram tratadas termicamente em diferentes temperaturas (300, 500, 7000, 900
e 1100°C) com a taxa de aquecimento a 0,5 °C/min. (tempo de permanéncia 2h) e taxa de resfriamento 10
°C/min. Em seguida, realizou-se um estudo sobre a decomposicao térmica do material a fim de avaliar seu
potencial na preparacdo de estruturas resistentes a densificacdo. As modificacdes produzidas nas particulas de
caulim durante aquecimento e sinterizagdo foram avaliadas por meio de difragdo de raios X (DRX) e
microscopia eletronica de varredura (MEV).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Caracterizacao do caulim como recebido.

O caulim estudado trata de um material cristalino, caracterizado por picos de difracdo bem definidos e intensos,
onde a fase majoritaria presente € a caulinita, representada pela formula quimica Al.SiOs(OH). segundo a
ficha (00-012-0447) (Fig. 2). As particulas apresentam diametro médio de 3,25 um e area superficial especifica
(ASE) de 8,80 = 1,0 (Tabela 1), isso permite que a sinterizagdo ocorra mais facilmente e em temperaturas
menores quando forem usadas na preparacao de pecas ceramicas. Em relacdo & composicédo, observa-se que o
caulim é constituido majoritariamente por Al.03(37,32%) e SiO2 (47,08%) apresentados na forma do mineral
caulinita (Al:Si.Os(OH)4) e apresenta como impurezas os seguintes constituintes: Fe.Oz; (0,53%), Na,O
(0,19%), TiO2 (0,42), P.Os (0,10). Isso significa que quando submetido a tratamentos térmicos em altas
temperaturas (~900) pode ocorrer a formacao da fase mulita (3A1203.2Si02).

Através das analises de microscopia eletrénica de varredura foi possivel observar que o caulim é
constituido de particulas com formato irregulares e ampla distribuicdo no tamanho médio, com presenca de
agregados caracteristicos do mineral caulinita (Figura 1).

Tabela 1 — Caracterizacdo do caulim in natura.

Caulim

Composicao Quimica (%omassa) Al203: 37,32; Si02: 47,08; Fe203: 0,53,
Na.0: 0,19; TiO2: 0,42; P205: 0,10

ASE (m?.g-1) 8,80+1,0
TMP(D50/D90 pm) 3,25/ 14,05
Perda ao fogo (%massa, 13,95
1000°C,5 h)

H D5.1 x60 100 um
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Figura 1: Micrografia do caulim in natura

Caracterizagdo do caulim ap0s diferentes tratamentos térmicos.
As anélises feitas por meio de difracdo de raio X demonstram que o caulim in natura é bastante cristalino,
representado por picos de difragdo bem definidos e intensos. Com o aquecimento até 300°C, nao foi observado
nenhuma variacdo significativa da fase caulinita, entretanto a partir de 500°C comeca a ocorrer a
desestruturacdo desses cristais, evidenciada por picos de difracdo mais alargados, que indicam diminuicéo da
cristalinidade. Em 700 e 900 °C, um dos picos caracteristicos da fase caulinita (2 theta = 12) desaparece ao
mesmo tempo que comegam a aparecer os primeiros sinais da formagéo da fase mulita (3A1203.2Si02), com



0 aparecimento de uma banda amorfa na regido de 2 theta igual a 20. Simultaneamente, o pico referente ao
guartzo (2 theta = 27).

Resultados recentes © mostram que a combinacdo de caulinita com geradores de poros a base hidréxido
de aluminio pode resultar em estruturas de elevada porosidade (acima de 50%) e com baixa tendéncia a
sinterizar mesmo em temperaturas elevadas (1500-1650°C). Esse efeito estd associado a dois fatos. 1) A
decomposicéo térmica do hidréxido de aluminio da origem a uma série de fases de transicdo da alumina,
fazendo com que haja uma grande contracéo volumétrica nessas particulas, gerando poros quando incorporadas
em uma matriz densa. 2) A reacdo de formacdo da mulita (3Al.03.2Si0,) é acompanhada de uma consideravel
expansdo volumeétrica devido a sua menor densidade, que dificulta a densifica¢do das particulas. Além disso,
por ser uma solucdo sélida extensa (em composicdo e temperatura), possui dificuldades intrinsecas em se
densificar. Assim, esse composto possui simultaneamente os elementos necessarios para a formagao de poros
e para sua preservacdo em altas temperaturas ¢,
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Figura 2: Difracdo de raios X do caulim in natura e tratado termicamente em diferentes temperaturas.

4. CONSIDERAGOES FINAIS

Os resultados demonstram que o caulim testado apresenta grande potencial na preparacao de estruturas
ceramicas resistentes a densificacdo. Essa capacidade estd relacionada a dois principais aspectos: 1)
Compatibilidade reoldgica com agentes porogénicos hidroxilados, por exemplo o hidréxido de aluminio e 2)
Se essas particulas de caulim estiverem inseridas em uma matriz de alumina calcinada, a reacéo de formagéo
da mulita que é acompanhada de uma consideravel expansdo volumétrica pode dificultar a densificacdo das
ceramicas.
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