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RESUMO

O estudo do comportamento reolégico de barbotinas com argilas da
Formacdo Corumbatai, surgiu da necessidade das industrias ceramicas do Pdélo de
Santa Gertrudes se adaptarem as mudangas do comportamento mercadologico e ao
aumento das exigéncias dos 6rgdos ambientais em relagdo aos riscos causados
pela geragao de poeira pelo processo de moagem via seca. Foram selecionadas trés
areas geograficamente distantes, mas dentro do pélo, e foram feitas caracterizagbes
mineraldgicas e reoldgicas. Para o estudo reolégico foram feitas medidas de
viscosidade, tensdo de cisalhamento e taxa de cisalhamento com viscosimetro
rotacional, tendo como parametros de controle, o teor de solidos da barbotina e a
granulometria. Desta forma, foram obtidas curvas de defloculagdo e foram medidas
variagbes nas suspensdes, tais como o comportamento pseudoplastico e a
tixotropia. Também foi analisada a dependéncia do comportamento reolégico com a
mineralogia das argilas, obtida por difracdo de raios X. Os resultados das curvas de
fluxo e de viscosidade mostraram-se muito coerentes com a mineralogia
determinada, indicando uma piora do comportamento reol6égico no sentido da base
para o topo da Formacg&o, bem como lateralmente, na dependéncia de alteragéo
supérgena, permitindo avaliar o uso destas argilas no processo de preparacao de

massa via uUmida.

Palavras-chave: matérias-primas ceramicas, Formagdo Corumbatai, reologia,

revestimentos ceramicos, via umida.



ABSTRACT

The study of rheological behavior of clay slips at Corumbatai Formation, arose
from the need for the ceramic industries of Santa Gertrudes Pole to adapt to the
changes of the market behavior and the demands of the environmental organs
regarding the risks caused by the generation of dust, by the dry milling mass
preparation. Three geographically distant regions were selected inside the area of
the pole, mineralogical and rheological characterization were made. Viscosity
measurements, shear stress and shear rate have been made with rotational
viscometer, by having the solid content of the slip and particle size as control
parameters. Therefore defloculation curves were made and variations of the
suspensions have been verified, like the pseudoplastic behavior and the tixotropy.
The dependence of the rheological behavior on the clay mineralogy has also been
analyzed and it was obtained by X-ray diffraction. The results of the rheological
curves appeared to be very coherent with the determined mineralogy, indicating a
worsening of the rheological behavior from the bottom to the top of the formation, as
well as laterally, in dependence on the superficial alteration, permitting to evaluate

the use of these clays in the wet milling process.

Key-words: ceramic raw materials, Corumbatai Formation, rheology, tiles, wet

process.
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1 - INTRODUCAO

Durante os ultimos 15 anos, as industrias fabricantes de revestimentos
ceramicos do Polo de Santa Gertrudes, passaram por uma modernizagdo dos
equipamentos de suas linhas de produgdo, obtendo um grande aumento de
produtividade e uma melhoria razoavel na qualidade de seus produtos, os quais
poderiam ter alcangado niveis de qualidade ainda maiores se tivessem sido
direcionados investimentos também para o setor de preparacéo de massa.

Os revestimentos cerémicos fabricados nesta regido s&o, na maioria,
classificados no grupo Bllb das Normas Técnicas da Associacdo Brasileira de
Normas Técnicas (ABNT), e sdo conhecidos atualmente como semi-grés de base
vermelha, preparados pelo sistema de moagem via seca, cuja imagem no mercado
esta relacionada a produtos de baixo valor agregado.

Com os sucessivos aumentos da capacidade produtiva, a competicdo entre
as industrias do Pdélo se tornou mais acirrada, surgindo a necessidade de reduzir
perdas, melhorar a imagem do produto quanto as suas caracteristicas técnicas, criar
novas tipologias e formatos e de exportar parte da producéo.

Devido também a este crescimento, comecaram a surgir problemas
relacionados ao meio ambiente, com impacto direto na extragdo das argilas, nos
meétodos de manuseio, nos meios de transportes e, consequentemente, na
preparacao de massa.

Os principais métodos de preparagcdo de massa sd0: moagem via seca

tradicional, moagem via seca com granulagédo e moagem via umida, e a escolha do
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processo deve ser dotada de consideracbes tecnoldgicas, econdmicas, das
propriedades dos materiais, do mercado consumidor e outras situacdes
contingentes, em particular a disponibilidade de matérias-primas.

Parametros econémicos habitualmente utilizados na escolha do processo de
preparagao de massa sao: tipo de produto que se quer produzir, preco que o produto
alcancara no mercado, incidéncia do custo de preparagdo de massa no produto
acabado e custo de instalacéo.

A comparagao tecnologica entre os sistemas de moagem pode ser feita sobre
0Ss seguintes aspectos:

e Qualidade da massa,

e Consumo (energético e de matéria-prima),

e Contaminagéao (do produto, do ambiente de trabalho e do ambiente
externo).

Todos estes aspectos estédo intrinsecamente ligados as caracteristicas das
matérias-primas utilizadas para a fabricagcdo dos revestimentos ceramicos, sendo
necessario o0 conhecimento das composicbées quimicas, mineralégicas e
morfologicas das argilas e de seus comportamentos reologicos.

Portanto, é de fundamental importancia o estudo destes parametros fisicos e
quimicos das matérias-primas utilizadas nas formula¢des de massas ceramicas, que
sdo a base para o desenvolvimento tecnolégico dos métodos de moagem e
obtencado de granulos.

Neste sentido, este trabalho buscou avaliar as caracteristicas e a viabilidade

técnica da moagem via umida de algumas argilas da Formagédo Corumbatai.
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2 - JUSTIFICATIVAS

A busca por um sistema de moagem e granulacdo mais eficaz tem como
objetivo melhorar a razédo custo/beneficio na fabricacdo de revestimentos ceramicos,
de forma a afetar diretamente a qualidade do produto acabado em relagéo as suas
caracteristicas técnicas e permitir a fabricacdo de tipologias de produtos mais
complexas, reduzir perdas durante o processo de fabricagdo e perdas de produtos
acabados (desclassificagdo por qualidade), além de diminuir os riscos ambientais,
como a geragao de poeira e recuperacao de residuos industriais.

Atualmente as empresas do Polo Ceramico de Santa Gertrudes utilizam o
processo de moagem via seca das argilas da Formagao Corumbatai.

Este tipo de processo de moagem possui alguns limites tecnoldgicos:

e a matéria-prima usada tem que ser seca (de 3% a 4% de umidade)
nos patios de secagem, ao sol,

e 0 numero de componentes é limitado, sendo que a massa &
formada por 2 ou no maximo 3 argilas, similares entre si,
freqUentemente oriundas da mesma mina,

e 0 teor de impurezas e contaminantes deve ser baixo,

¢ ha uma dificuldade de se moer duas ou mais matérias-primas com
caracteristicas fisicas de dureza e fragilidade diferentes e atingir
uma distribuicdo granulométrica adequada, assim como realizar

uma mistura eficiente,
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e existe grande dificuldade de conferir ao p6 caracteristicas
morfolégicas adequadas para uma eficiente operacao de

prensagem.

Em geral, a finalidade da moagem é a redugado do tamanho das particulas e

aumento da superficie especifica para se obter reacgbes fisico-quimicas mais

completas em um tempo menor de queima e possibilitar os processos de

conformacao.

Varios fatores e propriedades influenciam a eficiéncia da moagem:

dimensbes lineares das particulas a serem moidas,

dimensdes da superficie externa das particulas,

dureza, neste caso o parametro resisténcia a compressao é importante
na moagem a seco e resisténcia ao choque e a abrasao, importantes
na moagem a seco e a umido,

estrutura do material,

peso especifico,

umidade e higroscopicidade,

tendéncia a aglomeragéo ou floculagéo.

A moagem via Umida € um processo que apesar de possuir um custo mais

elevado em relacdo ao sistema a seco, permite a obtencdo de massa com

caracteristicas melhores em todos os aspectos, diminui os riscos ambientais por

contaminagdo de poeira e permite uma recuperagédo mais adequada dos residuos

industriais. Seu principal limite € que as argilas utilizadas neste processo devem

possuir propriedades reoldgicas adequadas para a preparacéo da barbotina, que € a

suspensao concentrada de particulas sélidas em agua, obtida durante o processo de

moagem.
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3 - OBJETIVOS

O principal objetivo deste trabalho é o estudo do comportamento reologico de
barbotinas obtidas com argilas da Formacao Corumbatai, fornecendo as bases para
avaliar, se as caracteristicas de defloculagdo permitem sua utilizagdo no processo de

moagem via umida.
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4 - LOCALIZACAO DA AREA DE ESTUDO

As minas e jazidas escolhidas para este trabalho estdo distribuidas nos
municipios de Limeira (Mina Cruzeiro), Araras (Jazida Morro Alto) e Rio Claro (Mina
Partezani), as quais se encontram na regidao do Pdlo Ceramico de Santa Gertrudes.

Esta regido é servida pelas Rodovias Anhangiiera no trecho Limeira-Araras,
pela Rodovia Washington Luis, no trecho Limeira-Rio Claro e pela Rodovia Fausto
Santomauro, no trecho Rio Claro-Piracicaba.

A area de estudo localiza-se na porcao centro-sudeste do Estado de Sé&o
Paulo, situando-se entre as coordenadas 47°20’ e 47°40’ N/S e de 22°16’ e 22°38’
das folhas topograficas de Rio Claro (SF-23-M-1-4), Araras (SF-23-M-11-3) e Limeira
(SF-23-M-I1V-1).

Nas figuras 4.1, 4.2 e 4.3 podem ser vistos os mapas de localizagdo das
areas de amostragem, assim como, o detalhamento da localizacdo dos estratos
estudados.

As coordenadas das areas estudadas sio:

Tab. 4.1 - Coordenadas das areas de estudo.

Areas—
Cruzeiro Morro Alto Partezani
Coordenadas|
Coordenada E-W 0248.489 0250.538 0235.645
Coordenada N-S 7505.098 7531.375 7507.294
Altitude (m) 694 759 605




Fig. 4.1 - Localizagdo da mina Cruzeiro em Limeira com
detalhamento do local de amostragem.

Fig. 4.2 - Localizag&o da jazida Morro Alto em Araras com
detalhamento do local de amostragem.

Fig.4.3 - Localizac&o da mina Partezani em Rio Claro com
detalhamento do local de amostragem.

23
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5 - CONIDERAQES BRAIS SOBRE O TEMA

5.1 - Caracteristicas €ologicas da Formacao Corumbatai

A Formacao Corumbatai na regido estudada é uma fonte importante de
matéria-prima para a industria ceramica que, segundo Landim (1970), esta
constituida por rochas sedimentares essencialmente argilosas de coloragéao
arroxeada ou avermelhada, com intercalagdes de lentes de arenito muito fino,
aflorantes no vale do Rio Corumbatai. A espessura da Formagdo Corumbatai, junto
a sua faixa aflorante em territério paulista, € da ordem de 130m, adelgagando para
norte até se anular proximo ao limite com Minas Gerais e nao ultrapassando 60
metros nas proximidades das cidades de Leme, Pirassununga e Limeira.

Ramos e Formoso (1975) estudaram 15 amostras em 4 pocos identificando
uma sequéncia de argilominerais que compreende montmorillonita, predominante na
maioria das amostras em que foi identificada e localizada na parte superior, seguida
de illita, sempre presente, clorita € subordinada e rara. Estudos atuais mais
detalhados da mineralogia da Formagdo Corumbatai na regido do pdlo ceramico
(ZANARDO et al., 2006; TORRES-MORENO et al., 2006) indicam que a illita € o
argilomineral predominante, ao qual podem estar associados a clorita e suas
variagdes estruturais na porgéo basal e montmorillonita na superior, podendo ocorrer

também estratificados regulares como montmorillonita-vermiculita na porcao



25

superior. Outros componentes também sao encontrados, principalmente nas fraturas
e nas partes alteradas por processos hidrotermais.

Com relagdo ao comportamento reoldgico destas argilas, Coutinho Junior
(2005) concluiu que a predominancia da illita contribuiu na defloculacao, facilitando a
obtencdo de barbotinas ceramicas. O efeito negativo de outros componentes
existentes em niveis superiores de outras minas analisadas foi verificado por Roveri
(2005), em funcéo do aparecimento de material expansivo, material amorfo (alumina,
silica e hidréoxidos de ferro) e o desequilibrio elétrico das illitas, por estarem em
estado de alteracéo para minerais do grupo da montmorillonita ou da caulinita.

Embora os estudos sobre o ambiente deposicional da Formagdo Corumbatai
seja controverso, Zanardo (2003) e Zanardo et al. (2004) com base em estudos
petrograficos na regido de Rio Claro sugerem a hipétese de que a deposigcéo
ocorreu em ambiente marinho de aguas rasas, com exposicdo subaérea em
decorréncia de marés, em condi¢des climaticas de grande aridez, que teriam levado
a deposicao de sais, tendo como palco uma extensa plataforma rasa. Estes autores
colocam ainda que a diagénese, em especial o processo de albitizagado, € de grande

importancia nas propriedades ceramicas dessa formacéo.

5.2 - Panorama da Inddtria de Revestimentos Cerénicos

O setor de revestimentos ceramicos do Brasil é constituido por 94 empresas
com 117 plantas industriais, localizadas principalmente no estado de S&o Paulo e
nas regides sul e nordeste do Brasil. Este segmento produtivo gera mais de 25 mil
postos de trabalho diretos e aproximadamente 250 mil indiretos, em sua cadeia
produtiva.

Os fabricantes brasileiros estdo atualizados com a melhor tecnologia
disponivel no mundo, gerada principalmente pela Italia, e a quase totalidade de sua
producao, em conformidade com as normas internacionais de qualidade.

Uma caracteristica da producgao brasileira, € a utilizacdo de dois processos
produtivos distintos: a Via Seca e a Via Umida, sendo que o processo Via Seca

predomina na regido de Santa Gertrudes.
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A induUstria brasileira possui uma capacidade instalada de 672 milhdes de m?,
devendo chegar a 706 milhdes de m? em 2007, possui o segundo maior mercado
consumidor e é o quarto maior produtor e exportador mundial.

O mercado mundial de revestimentos ceramicos segue sua tendéncia de
crescimento, sendo a China a lider em producao e consumo. O Brasil, com sua
producdo crescente tende, nos proximos anos, a superar a Italia e Espanha,
tornando-se o segundo maior produtor mundial.

No comércio internacional, a China continua seu processo de expansao das
exportacdes e os EUA seguem como maior mercado importador, do qual o Brasil se
constitui no 2° principal fornecedor, com 15% das compras externas norte-
americanas.

Como pode ser verificado nas figuras (fig. 5.2.1, fig. 5.2.2, fig. 5.2.3), o
aumento da producgédo brasileira de revestimentos cerdmicos cresce continuamente
ao decorrer dos anos, enquanto que o consumo no mercado interno esta tendendo a
uma estabilizacdo desde 2002, ocasionando um excesso de oferta, fato que pode
estar sendo parcialmente resolvido através do aumento das exportagcdes. Também
nota-se um aumento da produgao de porcelanatos, materiais considerados de maior
valor agregado, embora este tipo de produto seja destinado a uma faixa de mercado
menor, que seria a populagao mais rica.

Outro fator importante, € que os produtos chineses, principalmente os de
maior valor agregado, estiveram disponiveis para venda no mercado interno
brasileiro a partir de 2006 e pode ocorrer um aumento das exportacoes.

Portanto, verifica-se a necessidade de uma adequacdo da producédo de
revestimentos ceramicos brasileiros em fungdo das mudangas do mercado interno e
externo. Esta adequacgéo pode ser tanto em relagéo a tipologia dos produtos, quanto

ao processo de producgao.
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5.3 - Reologia

5.3.1 - Parametros Reolbgicos

O termo reologia do grego “rheos” fluir e "logos” estudo, significa o estudo do
fluxo e da deformagéo dos materiais quando submetidos a uma determinada tensao
ou solicitacdo externa, conforme Pandolfelli et al. (2000). Em termos gerais, a
reologia aborda o comportamento de fluidos homogéneos, dentre os quais se
destacam os liquidos, emulsdes e suspensdes de particulas.

No caso da reologia das barbotinas ou suspensdes argilosas, € evidente que
esta problematica é de grande interesse no campo ceramico, porque aplica-se em
fases muito importantes do ciclo produtivo.

O termo viscosidade é usado na linguagem comum através da associagao de
algo que possue maior ou menor dificuldade para fluir.

De maneira figurativa, Ravaglioli et al. (1989) descrevem que o valor da
viscosidade, cria uma idéia da forca necessaria para fazer com que um fluido
obtenha uma determinada velocidade. Um primeiro ponto que deve ficar claro € o
entendimento de velocidade, que nao € o mesmo de um carro em movimento, ou de
uma gota caindo em relagdo a parede de um copo, a qual é definida pela razédo
espaco/tempo.

Um fluido que se move dentro de um tubo, apresenta uma condigéo diferente,
uma vez que a parte do fluido que esta em contato com a parede se desloca mais
lentamente do que aquela que se encontra no centro do tubo. A velocidade absoluta
de uma molécula do fluido préxima a parede é diferente daquela no centro do tubo,
sendo maxima no centro e minima contra a parede.

Esta variacédo de velocidade, se deve ao fato de que cada molécula nao é
livre para se mover, mas sofre interferéncia de outras moléculas do fluido por causa
do atrito interno. Quanto mais largo for o tubo, mais facil sera o escoamento, pois as
particulas da zona central percebem menos o atrito do que aquelas proximas a
parede. Paralelamente as consideragdes do didmetro do tubo, se o atrito interno

entre as moléculas for menor, a velocidade do fluido na zona central sera mais alta.
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Os fluidos, quando submetidos a qualquer tensdo externa, se deformam
continuamente até encontrarem uma barreira fisica que impec¢a o escoamento, isto
se deve, a auséncia de ligacbdes primarias. Em virtude disso, a caracterizagéo
reologica dos fluidos envolve a determinacéo, ndo da deformacéo absoluta, mas da
taxa de deformacgdo do material com o tempo (¥) (PANDOLFELLI et al., 2000).

Em relagdo ao exemplo do tubo, considerando-se constante o didmetro e o
atrito interno do fluido, é intuitivo que, aumentando-se a pressao, aumenta-se o
gradiente de velocidade, isto €, o fluido escoa mais rapido.

O conceito de presséo, todavia, néo é adequado para descrever a for¢ca que o
fluido é submetido, pois nédo é, necessariamente, ligada ao escoamento. Se o
sistema é fechado, ndo havera nenhum escoamento do fluido, independente do nivel
de presséao aplicada. Isto ocorre porque a pressao € uma relagéo entre uma forga e
uma superficie ortogonal a esta e ndao gera nenhum movimento.

Por exemplo, para se mover um bloco € necessario aplicar uma forga paralela
ao pavimento. Apds um certo ponto, superado um esforgo inicial, o bloco comecara a
se mover. A necessidade de aplicacdo deste esforgo inicial é devido ao fato de
poder vencer as forgas coesivas que existem entre os dois objetos em contato,
quando estes estdo parados, tal forca é definida como atrito estatico.

Para que um corpo, submetido a pressdo devido ao proprio peso, entre em
movimento, € necessario aplicar uma forca de tracdo que € proporcional a
velocidade e ao grau de rugosidade da superficie. Esta forca a ser aplicada, em
analogia ao atrito estatico, serve para vencer as for¢cas geradas pelo atrito dindamico
(geralmente menor que o estatico).

No caso de um fluido em movimento ndo ha atrito entre duas superficies
submetidas a uma forga ortogonal, mas um atrito interno, por isto, a Unica grandeza
que interessa para estudar o escoamento do fluido é a for¢ca aplicada
tangencialmente pela unidade de superficie.

Deve-se a Isaac Newton o primeiro modelamento que possibilitou
correlacionar a taxa de deformacgéo de um fluido com a tensédo externa ao qual este
€ submetido.

Para investigar a relagédo entre a tensio () e a taxa de deformacéo (7) dos
fluidos, Newton sugeriu um modelo composto por duas laminas paralelas de fluido
de area igual “A”, separadas por uma distancia infinitesimal “dx”, e movidas na

mesma direcdo com velocidades distintas “V{" e “Vy”, conforme indicado
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esquematicamente na figura abaixo (5.3.1). Neste modelo, a diferenca de velocidade
entre as laminas (dv = V; - V) é mantida através da aplicacédo de uma forga externa
(F) a uma das laminas do fluido. Em virtude dessa diferenga de velocidade (dv), o
volume de fluido contido entre as laminas € submetido a uma solicitacdo de
cisalhamento simples, onde a taxa de deformacdo equivale ao gradiente de
velocidade ao longo da distancia “dx” e € conhecida como taxa de cisalhamento
(7 = dv/dx).

fa)

Figura 5.3.1 - Modelo de placas para fluidos
newtonianos (BROOKFIELD, 2006).

Utilizando este modelo, Newton verificou que had uma relacdo direta de
proporcionalidade, para diversos fluidos, entre a taxa de cisalhamento (1) e a tensdo
externa aplicada sobre uma das laminas (denominada tens&o de cisalhamento, t). A
constante de proporcionalidade entre estas duas variaveis € conhecida como a

viscosidade do fluido (n), conforme descrito pela equacéo 5.3.1:

Ft dv
t=—=n—=n7 (5.3.1)
A dx

A viscosidade pode ser considerada a principal propriedade reolégica de um
fluido, pois indica sua facilidade de escoar continuamente sob a agdo de uma tensao
de cisalhamento externa. De acordo com a equagdo (5.3.1), quanto menor a
viscosidade de um fluido, menor € a tensao necessaria para submeté-lo em
movimento a uma determinada taxa de cisalhamento constante. Do ponto de vista
fisico, a viscosidade € um indicativo da coesado entre as moléculas que constituem
as laminas adjacentes do fluido (PANDOLFELLI et al., 2000).

Segundo, Brookfield Engineering Labs (2006), o termo viscosidade pode ser
definido como, “o atrito interno de um fluido, causado pela atragdo molecular, o qual

provoca uma resisténcia ao escoamento”.



31

Todos os fluidos que obedecem a equacgéo estabelecida por Newton (5.3.1)
sdo denominados fluidos newtonianos.

A grandeza fisica definida para a taxa de cisalhamento (¥) é o [s"] e é
referida como segundo reciproco.

A grandeza tensao de cisalhamento € indicada pela letra grega 1 (tau) e tem a

dimensao de pressdo, N/m? (Pa) = 10 Dyna/cm?.

Fi [LMT?]
T= — = [L"'MT?] (5.3.2)
A [L?]

1 = tensédo de cisalhamento
F. = forca tangencial

A = area da superficie

[L] = distancia

[M] = massa

[T] = tempo

Ela possui a mesma unidade de medida de presséo, porém é uma forca
aplicada tangencialmente a superficie.

Referindo-se as grandezas definidas, pode-se dizer que aplicando uma forca
em uma certa zona de uma massa fluida para manté-la em movimento, esta
responde causando dentro de si uma for¢a de cisalhamento, movendo-se portanto,
com uma velocidade diferente entre as diversas regides.

A viscosidade ja definida acima pode ser vista como a relagdo entre a tensao
de cisalhamento e a taxa de cisalhamento. Esta grandeza é indicada com a letra

grega n (eta) e tem a dimensao de pressao vezes tempo, Ns/m? = Pa.s = 10 Poises.

T IL'MT?]
n= — = [L'MT] (5.3.3)
i [T

A unidade de medida [Pa.s] € muito grande para a maioria das aplicagcbes

praticas, por isto, prefere-se usar um submultiplo:

miliPascal vezes segundo [mPa.s] = centiPoise [cP]
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Para dar uma idéia da escala de variagdo no campo ceramico, podemos dizer
que a viscosidade passa da ordem de poucos centiPoises, para esmaltes aplicados
a disco ou aerografos, até centenas de centiPoises para aqueles aplicados a véu, ou
para as barbotinas de atomizacdo. Os gradientes de velocidades aos quais séo
submetidos as suspensdes ceramicas, passam de dezenas de segundos reciprocos
nos tanques com agitadores lentos até centenas de segundos reciprocos nas
bombas (RAVAGLIOLI et al., 1989).

5.3.2 - Comportamento Reoldgico das Suspensdes

Pandolfelli et al. (2000) comentam que, de um modo geral, suspensdes s&o
misturas do tipo sélido/liquido formadas por um conjunto de particulas distribuidas
de forma relativamente uniforme através do meio liquido, sem que haja dissolugao
significativa do material particulado em funcéo do tempo.

Existem varios fatores que afetam a viscosidade da suspensado, que podem
ter uma maior ou menor influéncia, dependendo da concentracéo de sélidos e da
adigcao de defloculantes:

a) Concentragao volumétrica de solidos;

(a)

(b) Caracteristicas do meio liquido (viscosidade, densidade etc.);

(c) Temperatura;

(d) Caracteristicas fisicas das particulas (distribuicdo granulométrica,

densidade, formato, area superficial, rugosidade superficial etc.);
(e) Tipo de interagéo entre as particulas (repulséo, atragao).
(f) Concentragé&o de moléculas de dispersante no meio liquido;
(g) Peso molecular e conformacéo espacial da molécula de dispersante;
(h) Espessura da camada de moléculas de dispersante adsorvidas em torno

das particulas.

Todas essas variaveis podem influenciar a relagdo entre a tenséo e taxa de
cisalhamento (t = f(¥)) de suspensdes concentradas, desviando o seu

comportamento daquele previsto por Newton através da equacéo (5.3.1). Assim,
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novas equagdes de estado reolégico sdo necessarias para descrever o
comportamento desses tipos de suspensoes.

Os tipos de comportamento reoldégico de suspensdes concentradas sao
usualmente classificados entre (a) os que dependem da taxa (ou tensdo) de
cisalhamento e (b) os que dependem do tempo de cisalhamento ou de repouso.

Embora uma variagdo da taxa de cisalhamento pode ndo ser preocupante,
uma vez definida a viscosidade, é importante poder prever seu comportamento seja
qual for o regime de escoamento.

Apenas em alguns casos, onde o comportamento do fluido é ideal ou
newtoniano, a viscosidade permanece constante para qualquer valor de taxa de
cisalhamento, por isto, o comportamento do fluido pode ser completamente descrito
pelo valor da viscosidade, dependendo somente da temperatura.

Colocando-se em grafico os valores de 1 (tens&o de cisalhamento) medido ao
variar ¥ (taxa de cisalhamento) de um fluido newtoniano, obtém-se uma reta, (fig.
5.3.2.acurva 1).

(a) (b)

Fig. 5.3.2 - Comportamento basico de fluidos:(1) newtoniano, (2) de Bingham, (3)
pseudoplastico, (4) pseudoplastico com tensédo de escoamento, (5) dilatante, (6)
dilatante com tenséo de escoamento (PANDOLFELLI et al., 2000).

Estes tipos de representacbes dos comportamentos reolégicos sé&o
extremamente uteis e sdo chamados de reogramas. O grafico da fig.5.3.2 (a) é
conhecido, mais especificamente, de curva de fluxo e o da fig. 5.3.2 (b) como curva

de viscosidade, sdo indicados para o caso de suspensdes concentradas que
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apresentam comportamento reoldgico dependente da taxa de cisalhamento
(SCHRAMM, 2006; RAVAGLIOLI, 1989).

A viscosidade é a relacao entre as duas grandezas, ou seja, € o coeficiente
angular da reta. Quanto maior a inclinagéo da reta mais alta é a viscosidade.

Se um fluido tiver um comportamento newtoniano, é facil prever seu
comportamento, ira escoar com velocidade decrescente ao diminuir a tensdo de
cisalhamento e terminara de escoar somente quando a tensao de cisalhamento for
anulada. Por exemplo, se for derrubado 6leo no chao este ira escoar mais ou menos
lento segundo sua viscosidade, mas continuara até que a tenséo de cisalhamento
produzida pela pressdo hidrostatica devida ao nivel do liquido seja contra-
balanceada pela tenséo superficial.

Como se pode observar na figura 5.3.2 (a), os fluidos nao-newtonianos nao
apresentam uma relagéo linear entre a tensdo e a taxa de cisalhamento, portanto
nao se aplica mais a definicdo classica de viscosidade proposta por Newton, uma
vez que ndo ha uma constante de proporcionalidade entre © e 7. Neste caso, a
viscosidade deixa de ser uma caracteristica intrinseca do fluido e passa a depender
da taxa de cisalhamento e dos diversos fatores j& mencionados, natureza fisico-
quimica das substancias, temperatura, pressao, tempo e campo elétrico.

Em decorréncia disso, outras expressdes matematicas sao utilizadas para
descrever a viscosidade de fluidos ndo-newtonianos, as mais utilizadas sdo a razao
simples (z / T), denominada de viscosidade aparente (n,p), € a derivada da curva
entre t e 7, dt/d7¥, normalmente conhecida como “viscosidade diferencial”.

Também, os parametros experimentais dos modelos de viscosimetros, como,
modelo do spindle (haste de medida) e a velocidade, vao ter um efeito na medida de
viscosidade de um fluido n&o-newtoniano. Assim, esta viscosidade medida é
chamada de viscosidade aparente do fluido e pode ser mencionada somente quando

sao descritos os parametros experimentais utilizados.
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5.3.2.1 - Comportamentos Independentes do Tempo

Os fluidos em geral podem apresentar, além do newtoniano, os seguintes
comportamentos basicos independentes do tempo:

(a) Pseudoplastico (fig. 5.3.2, curva 3)

(b) Dilatante (fig. 5.3.2, curva 5)

Algumas variagbes destes comportamentos podem dar origem a outros trés
tipos de comportamentos, que apresentam as mesmas caracteristicas dos ja
mencionados, com a particularidade de exigirem a aplicagdo de uma tens&o minima

de cisalhamento para o inicio do escoamento, conforme a fig. 5.3.2, curva 2, 4 e 6.

Pseudoplasticidade

O comportamento pseudoplastico é verificado quando a viscosidade aparente
(x / T) do fluido diminui com o aumento da taxa e/ou da tenséo de cisalhamento,

conforme figura 5.3.3.

(@) (b)

Fig.5.3.3 - Curva de fluxo (a) e curva de
viscosidade (b) de um fluido pseudoplastico.

Este tipo de comportamento pode ser causado por diversos fatores, dentre os
quais as caracteristicas fisicas das particulas, como sua area superficial, formato e
dimensdes; o tipo de interagdo entre as particulas (atragdo ou repulsdo); e a
concentracdo, peso molecular e conformacdo de moléculas de dispersante

presentes no meio liquido.
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O tipo de interagdo entre as particulas €, na maioria das vezes, o principal
fator responsavel pelo aparecimento da pseudoplasticidade em suspensdes
relativamente concentradas (> 5% - volume) (PANDOLFELLI et al., 2000).

Suspensbes contendo particulas de elevada area superficial sdo mais
susceptiveis aos fendmenos de superficie, que podem ocasionar aglomeragéo entre
as particulas (VAN VLACK, 1973).

A presenca de aglomerados relativamente fracos na suspenséo, originados
pela atuacdo de forcas de interacdo atrativas entre as particulas, pode ser
considerada a principal causa do fenébmeno de pseudoplasticidade. Os aglomerados
sdo estruturas porosas formadas pela unido de diversas particulas primarias que
absorvem parte da agua originalmente destinada para a separacgdo das particulas,
elevando o numero de colisbes entre elas e, com isso, a viscosidade da suspensao.
Com a aplicacédo de taxas de cisalhamento a suspensao, esses aglomerados se
rompem gradativamente, liberando a agua aprisionada em seu interior, que passa a
contribuir para o afastamento entre as particulas. Como resultado, ha um
decaimento da viscosidade aparente da suspensdao em funcdo da taxa de
cisalhamento (PANDOLFELLI et al., 2000).

As interagbes atrativas responsaveis pelo aparecimento dos aglomerados,
sdo normalmente decorrentes da atuagdo de forgcas de van der Waals entre as
particulas.

A equagdo de estado reologico mais utilizada para descrever o
comportamento pseudoplastico das suspensdes é dada pela seguinte lei de

poténcias:

t=k (7, (5.3.4)

Onde k é uma constante (consistency index) e n (flow index) é um indice de
comportamento do fluido que, para o caso de suspensdes pseudoplasticas, € menor

que 1.
Dilatancia
O comportamento dilatante é caracterizado por um aumento da viscosidade

aparente do fluido a medida que se eleva a taxa e/ou a tensdo de cisalhamento

aplicada, conforme figura (5.3.4) abaixo.
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(@) (b)

Fig.5.3.4 - Curva de fluxo (a) e curva de
viscosidade (b) de um fluido dilatante.

Este comportamento é caracteristico de suspensdes altamente concentradas,
onde as particulas encontram-se muito bem empacotadas e bastante proximas entre
si. Embora o fluxo de liquido entre as particulas seja relativamente facil a baixas
taxas de cisalhamento, torna-se cada vez mais dificil em condi¢des de cisalhamento
mais intensas, 0 que resulta em um aumento da viscosidade da suspensdo em
funcado da taxa de cisalhamento.

Desta forma, todos os fatores que contribuem para a reducédo da distancia
média de separacao entre as particulas e dificultam a movimentacao relativa entre
elas favorecem o aparecimento do comportamento dilatante na suspenséo.

Diversos fatores podem contribuir para o aparecimento da dilatancia, como, a
presenca de particulas com elevada rugosidade superficial e formato assimétrico,
existéncia de pronunciadas forgas de repulsdo entre elas, distribuicdo granulométrica
bastante estreita e 0 aumento da concentragéo efetiva de sélidos da suspenséo.

O comportamento dilatante das suspensdes pode ser descrito através da lei
das poténcias apresentada na equacédo (5.3.4). Neste caso, o indice de

comportamento do fluido, n, € superior a 1.

5.3.2.2 - Comportamentos Dependentes do Tempo

Alguns fluidos apresentam uma mudanga na viscosidade com o tempo sob
condi¢cbes constantes de taxa de cisalhamento. Ha dois tipos de comportamento

reoldégicos dependentes do tempo, um denominado tixotropia e outro reopexia.
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Tixotropia

O termo tixotropia, do grego thixis, significa (touch) mexer e tropein (change)
mudanca (VAN OLPHEN, 1963).

O fendmeno de tixotropia consiste na redugcédo da viscosidade aparente em
funcdo do tempo em suspensdes submetidas a uma taxa (ou tensdo) de
cisalhamento constante. Este comportamento € freqientemente observado em
suspensdes contendo aglomerados fracos de particulas, como aqueles responsaveis
pelo aparecimento da pseudoplasticidade.

A tixotropia se manifesta em suspensbées onde o processo de formacéo e
destruicdo dos aglomerados fracos € relativamente lento, o que o torna dependente
nao s6 da condigao de cisalhamento como também do tempo, a uma determinada
taxa de solicitagao fixa. O comportamento tixotrépico tem origem quando tais
suspensdes sdo mantidas a baixas taxas de cisalhamento por um longo periodo e,
em seguida, sdo submetidas a taxas superiores em um intervalo relativamente curto
de tempo. A aplicacdo de uma taxa de cisalhamento fixa superior favorece a
destruicdo dos aglomerados e a reducao da viscosidade aparente da suspensdo. No
entanto, esse processo nao ocorre de forma instantadnea e requer um certo intervalo
de tempo para se proceder, o que resulta no aparecimento do comportamento
tixotropico da suspenséo.

A orientagao preferencial de particulas na suspensdo em funcdo da taxa de
cisalhamento é um processo que também depende do tempo e pode originar o
comportamento tixotrépico, da mesma forma que os aglomerados fracos da
suspensao.

Vale ressaltar que os comportamentos dependentes do tempo séo fortemente
influenciados pela “histéria de cisalhamento” da suspensdo, que consiste na
sequéncia e duragao das taxas aplicadas anteriormente a avaliagdo reolégica (VAN
OLPHEN, 1963).

Santos (1975), apresenta uma definicdo de tixotropia como sendo uma
transformacao sol-gel isotérmica e reversivel, a suspensao torna-se menos viscosa
pela agitacdo e mais espessa (gelifica) pelo repouso. No caso de argilas, a
tendéncia a tixotropia € fungédo do potencial zeta ( que é um parédmetro que permite
quantificar a forgca de repulsao entre as particulas, mais detalhes na pag. 63), da

concentragdo e anisometria das particulas constituintes. Particulas de cargas
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opostas as dos argilominerais e que possam formar pontes de ligacédo entre elas,
como os Oxidos e hidréxidos de aluminio e ferro, aumentam a tendéncia a maior
tixotropia de barbotinas.

Van Olphen (1963) explica que a diminuicdo da viscosidade da suspensao
tixotropica de argila, indica que o cisalhamento causou uma ruptura nas ligagdes das
particulas dentro da estrutura rigida formada antes da agitagéo.

Como sera visto a seguir, o fenbmeno de reopexia é, na maior parte das
vezes, ocasionado pelos mesmos mecanismos que causam a tixotropia, diferindo
apenas quanto a histéria de cisalhamento da suspensdo (PANDOLFELLI et al.,
2000).

Reopexia

A reopexia € um fendmeno reoldgico caracterizado pelo aumento da
viscosidade aparente em funcdo do tempo em suspensdes submetidas a uma taxa
(ou tenséo) de cisalhamento constante.

Conforme mencionado, a reopexia pode ser, muitas vezes, considerada um
fendbmeno inverso da tixotropia e, por isso, € normalmente observada em
suspensdes contendo aglomerados fracos ou particulas assimétricas. Os dois
comportamentos se distinguem com relacdo a histéria de cisalhamento da
suspenséao.

No caso da reopexia, o fendmeno ocorre quando suspensdes contendo
aglomerados fracos, por exemplo, s&o primeiramente mantidas em intenso
cisalhamento por um longo intervalo e, em seguida, submetidas a baixas taxas em
um periodo relativamente curto de tempo. Neste caso, ao contrario da tixotropia,
uma parcela das particulas da suspensao, submetida a baixa taxa de cisalhamento,
se une gradativamente para a formacdo de novos aglomerados, que aumentam a
viscosidade aparente da suspensédo em funcao do tempo. Dada a semelhanga entre
os dois comportamentos, fendmenos de reopexia como esse, em alguns casos, sao
denominados de “tixotropia negativa”.

O comportamento reopéxico também pode se originar em suspensdes
contendo particulas cujas forcas de atragdo entre si se acentuam com o tempo,
aumentando a probabilidade de formac&o de aglomerados. Embora nao se

enquadre na definicdo mais usual de suspensédo, este € o caso de suspensodes
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contendo particulas que se dissolvem no meio liquido em fungdo do tempo,
originando uma elevada concentracdo de ions em solugdo. O aumento da
concentracao de tais ions no meio liquido atenua as for¢cas de repulsdo de origem
eletrostatica entre as particulas, favorecendo a atragdo mutua entre elas e a
aglomeracado da suspensdo. Este é o caso de suspensdes aquosas contendo
particulas, onde ions de Ca**, A** e Si*" sdo normalmente os responsaveis pelo

aumento da viscosidade aparente em fung&o do tempo.

Avaliacdo do Comportamento Dependente do Tempo

Ambos comportamentos, tixotropia e reopexia podem ocorrer em combinagao
com os comportamentos independentes do tempo, ou apenas em determinadas
taxas de cisalhamento. O elemento tempo & extremamente variavel, sob condigbes
de cisalhamento constante, alguns fluidos podem alcancar sua viscosidade final em
poucos segundos, enquanto outros podem levar varios dias.

Um dos modos de expressar o comportamento tixotrépico e reopéxico €&
representa-los graficamente através da curva viscosidade versus tempo sob uma

taxa de cisalhamento constante, figura (5.3.5a) e (5.3.5b) respectivamente.

(@) (b)

Fig.5.3.5 - (a) Curva mostrando o comportamento
tixotrépico e (b) Curva mostrando o comportamento
reopéxico.

Outra forma de representacao que pode ser feita, € submeter a suspensao a
uma variagao de taxa de cisalhamento, neste caso, um fluido tixotrépico apresenta o
comportamento mostrado na fig. 5.3.6 (VAN OLPHEN, 1963).

Um grafico de t versus 7 (curva de fluxo) é construido com um aumento da
taxa de cisalhamento até um certo valor, entdo diminuida até o ponto inicial. Nota-se

que as curvas de subida (up curve) e de descida (down curve) ndo coincidem. Esta
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histerese € causada pela diminuigcdo da viscosidade do fluido com o aumento do
tempo de cisalhamento. Este efeito pode ou ndo ser reversivel. Da mesma forma,
pode ser observado a mesma histerese na curva de viscosidade (BROOKFIELD
LABS, 2006).

(@) (b)

Fig.5.3.6 - Curva de fluxo (a) e curva de viscosidade (b) para
um fluido com comportamento tixotropico com reversao da
taxa de cisalhamento (BROOKFIELD LABS, 2006).

5.3.2.3 - Limite de Escoamento ou Tensao de Escoamento

Um aspecto relevante é que, freqientemente, uma suspensdo inicia seu
escoamento somente quando uma tensdo de cisalhamento aplicada supera um
determinado valor inicial, e do mesmo modo, se estd em movimento sé vai parar
quando a tensao de cisalhamento é menor que o valor inicial.

Este valor inicial que deve ser superado para iniciar o escoamento é definido
como ‘“limite de escoamento” ou “yield-point”. Trata-se de uma tensédo de
cisalhamento inicial que é indicada como 1o € € medida em Pascal.

Ravaglioli et al. (1989) mostram que, quando um fluido manifesta o limite de
escoamento, colocando-se num grafico de t versus T se obtem o grafico da fig.
5.3.2a, curvas 2, 4 e 6, o escoamento se inicia somente apds ter superado uma
tensdo minima de cisalhamento.

A tensdo de escoamento, pode ser originada pela aglomeracao das particulas
do fluido, de modo a formar uma estrutura espacial rigida de particulas por toda a

suspenséao.
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Um comportamento deste tipo € muito comum em ceramica, pois confere ao
fluido uma caracteristica essencial, o escoamento cessa também se o fluido é
submetido a uma tensao de cisalhamento inferior a 1.

Quando um fluido manifesta um limite de escoamento, calculando-se a
viscosidade, isto é, a razdo entre t e T, variando-se ¥, obtém-se um resultado
estranho: a razdo muda continuamente a partir de um valor infinito para tender a um

valor constante, como pode ser observado na curva de viscosidade da fig. 5.3.7.

n

7
Fig.5.3.7 - Curva de viscosidade para um
fluido com comportamento plastico.

E muito mais simples descrever este comportamento supondo que existe um

limite de escoamento:

t=19+tana ¥ (5.3.5)

Do ponto de vista geométrico, tan a representa a inclinagéo da reta, isto é, a
razdo entre 1 e ¥, uma vez superado o valor de 19, mas fisicamente ¢ uma
viscosidade para todos os efeitos e além disso permanece constante ao variar ¥, por
isso, descreve o comportamento do fluido em qualquer regime de escoamento. Esta
viscosidade na presenca de um limite de escoamento € definida como “viscosidade
plastica” np, e os fluidos que se comportam deste modo chamam-se de fluidos
“plasticos” e obedecem a equacgao 5.3.5 (RAVAGLIOLI, 1989).

Os fluidos com tensdo de escoamento mais simples sdo denominados "fluidos
de Bingham", e sdo representados graficamente conforme a fig. 5.3.2, curva2.

E possivel descrever o comportamento destes fluidos utilizando apenas dois

paréametros: o limite de escoamento 1o e a viscosidade plastica np.
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E interessante observar que, embora a viscosidade plastica desse tipo de
fluido seja constante, sua viscosidade aparente se reduz em fungéo da taxa de
cisalhamento.

A maioria dos fluidos utilizados em processos industriais, € que apresentam
tensdo de escoamento, sdo caracterizados por comportamentos reolégicos muito
mais complexos do que o descrito pela equagéo de estado dos fluidos de Bingham.
Por esta razdo, varias outras equagdes de estado reoldégico tém sido sugeridas para
descrever o comportamento desse tipo de fluido. Dentre elas, destacam-se a

equacao proposta por Casson:

T1/2 = Tc1/2 + (nc?l)”z (536)

onde 1; € a tensdo de escoamento de Casson e n¢ € a viscosidade de Casson; e a

equacéo sugerida por Herschel e Bulkley:

=1y + Kk(T)P (56.3.7)

onde 1, é a tens&do de escoamento de Herschel-Bulkley, k € uma constante, e p € um
indice de consisténcia do fluido obtido a partir do ajuste dos dados experimentais de
1,e T (BROOKFIELD LABS, 2006).

Como exemplo pratico, pode-se comparar o comportamento de trés
suspensdes com comportamento reologicos diferentes (considerando todas as

outras caracteristicas constantes, densidade, tenséo superficial, etc.

(l' 1 “I’ 2 “I’ i -".'Illr

Fig.5.3.8 - Comparagédo de comportamentos reologicos
em fungao da viscosidade (RAVAGLIOLI, 1989).
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A situacdo pode parecer complexa, pois fazendo a medida de viscosidade a
diferentes valores de taxa de cisalhamento obtém-se valores aparentemente

contraditorios.

De fato:

Tinc>ns>na
T Nc =nNs=MNa
Tamc<ne<ma

oA > 0B > Oc

O diagrama da fig. 5.3.8 mostra que todos os fluidos reagem de modo linear a
variagao da taxa de cisalhamento. Por este motivo o valor de viscosidade calculado
simplesmente pela razdo entre t e T sem se considerar o que acontece com a
variacdo de 7, é definida como “viscosidade aparente”, porque é capaz de descrever
o comportamento do fluido somente no caso ideal, em todos os outros casos
representa somente um valor pontual, que ndo é muito indicativo do modo no qual o
fluido reage sob a variagao do regime de escoamento.

No exemplo, a suspensdo que manifesta a maior variacdo da taxa de
cisalhamento ao se variar 1 é a C. Ou seja, seu escoamento interno, uma vez
superado seu estado de repouso é muito facil, a sua viscosidade plastica é baixa.

Por exemplo, um esmalte deste tipo aplicado em campana apresentara
muitos problemas. Primeiramente tendera a “gelificar”, isto é, a ndo escorrer de
maneira nenhuma ou parar em todas as zonas na qual é submetido a uma tensao
muito baixa; por exemplo no copo ou na parte posterior do cone de alimentacdo. Nas
zonas de movimento, porém, estara sujeito a facil aceleragdo, onde escorrerd muito
rapidamente sobre a campana promovendo uma aplicag&o instavel.

Um esmalte do tipo A produz um escoamento lento e uniforme, mas uma vez
atingido a peca, continuara a correr pela borda, impedindo uma aplicagdo de
espessura suficiente. Neste esmalte uma pequena bolinha de ar pode ser facilmente
liberada, porém no esmalte C, a situacédo € seguramente pior: sob agitacao deixa-se
acelerar e desacelerar bruscamente, produzindo bolhas que provocam a incluséo de
ar. Na aplicagdo as micro-bolhas permanecem contidas na camada de esmalte

porque ndo conseguem produzir uma pressao suficiente para serem liberadas.
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A situacdo melhor é a do esmalte B, que mantém uma viscosidade plastica
suficientemente alta, ou ndo se deixa acelerar muito rapido dando estabilidade ao
véu, e manifesta um limite de escoamento que evita sujar as bordas da peca, mas
que é suficientemente baixo para provocar acumulo no aplicador ou retencédo de
bolhas de ar.

Esta representacdo € uma aproximag&o muito util, pois na realidade o
comportamento reolégico dos esmaltes nao representa exatamente um

comportamento plastico.

5.3.2.4 - A Influéncia da Dependéncia do Tempo na Ceramica

As suspensdes ceramicas, em particular aquelas com um certo percentual de
argila, podem se tornar praticamente rigidas, se permanecem em repouso por um
certo tempo, e retornam para um estado fluido quando agitadas. Esta caracteristica
€ fortemente amplificada em alguns tipos de argila, como a bentonita, que por este
motivo € utilizada na industria petrolifera, sendo colocada nos pogos num estado
fluido e ao ser retirada a agitagao ela se torna rigida a ponto de vedar o pogo e pode
ser reativada, simplesmente adicionando agua e promovendo agitagao.

Esta propriedade é devido ao fato, que quando em repouso, a estrutura do
fluido se modifica em fungdo do tempo formando um vinculo tridimensional que
forma uma estrutura rigida. Este vinculo pode ser destruido através da aplicagcéo de
uma tensao de cisalhamento e necessita de um certo tempo para voltar ao estado
fluido. A viscosidade muda em fun¢cdo do tempo e portanto se fala de tempo-
dependéncia (RAVAGLIOLI, 1989).

A maior parte das barbotinas de massa ou de esmalte se comportam desta
maneira, mas a dependéncia da viscosidade com o tempo pode ser superada, se as
suspensdes ceramicas forem mantidas sob agitagcdo, acima de uma determinada
taxa de cisalhamento.

E oportuno dizer que a diferenca fundamental com o limite de escoamento é o
fato de que este se manifesta de qualquer maneira, quando um fluido cai abaixo de

um certo valor de tensdo de cisalhamento, independentemente do tempo. Todavia,
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um fluido que manifesta um limite de escoamento tem a tendéncia de ser tempo-
dependente.

A diferenca € que o limite de escoamento permanece como uma
caracteristica do fluido mesmo quando é colocado sob agitacdo, enquanto que, no
caso do fluido ser tempo-dependente, o valor de 1o pode aumentar muito se o fluido
€ deixado em repouso. Surge entdo um problema de método de medida do limite de
escoamento.

Normalmente, no momento que as suspensdes ceramicas sao tempo-
dependentes, antes de proceder com a construgdo do reograma, é necessario
submeter a suspensdo ao maximo gradiente de velocidade disponivel, por um
periodo de tempo suficiente a demolir toda a estrutura que possa ser formada, para
depois retornar ao menor valor da taxa de cisalhamento, e proceder com as medidas
dos valores de t, aumentando e abaixando a taxa de cisalhamento para se montar o
reograma de t versus 7 (curva de fluxo).

Na auséncia de tempo-dependéncia espera-se que a curva de fluxo percorra
o mesmo caminho no retorno, isto €, ao se abaixar os valores de T apos té-los
aumentado, resulte uma unica curva seja no sentido de ida quanto de volta. Na
presenca de um comportamento dependente do tempo, o reograma obtido ao se
abaixar os valores de 7 ndo percorrem o mesmo tragado registrado no aumento,
figura 5.3.9.

Fig.5.3.9 - Curva de fluxo mostrando
histerese de fluido tempo-dependente.

Em relacdo a medida de tempo-dependéncia, outro modo de se proceder &

. . . . av
fazer a medida da viscosidade ao variar o tempo mantendo a amostra sob valor de ¥
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constante, porém ha a dificuldade de definir qual a taxa de cisalhamento a ser usada
e também de controlar a perda de material se o tempo for muito longo.

Em termos praticos, pode ocorrer da suspensao se tornar rigida em pouco
tempo e isto ser um obstaculo para os processos de moagem a umido, por exemplo
na descarga do moinho.

Outro caso, é quando a suspensédo tende a aumentar progressivamente a sua
viscosidade mesmo mantida sob agitagcdo lenta. A barbotina permite ser
descarregada, bombeada e peneirada, mas uma vez introduzida num tanque pode
“gelificar”, porque a velocidade do agitador nao é suficiente para impedir a formagéao
de um vinculo interno no fluido. Se né&o for feita uma intervencéo a tempo, com
aditivos fluidificantes, a situagéo pode se tornar dificil de ser corrigida porque todo o
conteudo do tanque pode gelificar e somente as partes préximas das pas podem
permanecer fluidas. Neste ponto a adi¢cao de fluidificante pode se tornar ineficiente

pois torna dificil distribui-lo eficazmente.
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5.4 - Mineralogia de Argilas

As argilas sdo constituidas essencialmente por particulas cristalinas
extremamente pequenas de um numero restrito de minerais conhecidos como
argilominerais.

Segundo Santos (1975) uma definicdo simplificada para argilominerais pode
ser: “Argilominerais cristalinos s&o silicatos hidratados com estrutura cristalina em
camadas (filossilicatos), constituidos por folhas continuas de tetraédros SiOg,
ordenados de forma hexagonal, condensados com folhas octaédricas de hidroxidos
de metais di e trivalentes; os argilominerais sdo essencialmente constituidos por
particulas (cristais) de pequenas dimensdes, geralmente abaixo de 2um”.

Devido ao pequeno tamanho os argilominerais n&do podem ser identificados
exclusivamente pelas suas propriedades fisicas e Opticas. Por isso, a classificagao
dos argilominerais depende muito das propriedades cristalograficas que sao
reveladas pela difracdo de raios X, porém o emprego de outros métodos de estudo
como a analise quimica, a determinagcdo da capacidade de troca de cations, a
analise térmica diferencial, a microscopia eletrbnica e a espectroscopia no
infravermelho podem ajudar na correta identificagéo.

Os filossilicatos sao formados de dois tipos de folhas de diferente composigao
quimica e coordenagao. Uma destas é a folha tetraédrica (T), a qual é formada por
tetraedros de silica. A segunda folha é formada por hidréxidos de aluminio com os
ions AI®* localizados nos centros de octaédros e portanto conhecido como folha
octaédrica (O), também referida pelo nome de folha gibbsita (SANTOS, 1975).

Folha tetraédrica

Oxigénio Silicio

=

Folha octaédrica
Hidroxilas Aluminio

Figura 5.4.1 - Modelo de estrutura de argilomineral
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Em alguns argilominerais como a serpentina e o talco, a folha octaédrica é
formada pelo hidroxido de magnésio, a qual € conhecida pelo nome do mineral
brucita.

Faure (1991) comenta que a folha tetraédrica consiste de tetraedros de silica
que sdo unidos pelo compartiihamento de atomos de oxigénio em trés dos seus
quatros vértices. A rede de ligagdes ocorre somente nas bases dos tetraedros,
formando uma folha com atomos de oxigénio insaturados, todos apontando para a
mesma direcdo. Se todos os quatros atomos de oxigénio do tetraedro de silica estdo
compartilhados (como no feldspato), entdo cada atomo de Si controla somente
metade dos atomos de O, assim, a razao Si/O nos feldspatos e outros tectossilicatos
€ 1:2. Como nos filossilicatos somente os trés oxigénios basais estédo
compartilhados, a razdo Si/O é 1:1,5. Quando o atomo de O que ndo é
compartilhado é contado com os basais, a razdo Si/O torna 1:2,5.

A folha octaédrica tem seis ions hidroxilas localizados nos vértices de um
octaedro, mas uma parte dessas hidroxilas estdo compartilhadas, o que gera uma
razao Al/OH de 1:3.

As folhas tetraédricas e octaédricas sdo unidas para formar os argilominerais
de camadas (T-O) ou (1:1), de camadas (T-O-T) ou (2:1), ou de camadas mistas,
que sdo uma mistura de diferentes argilominerais de camadas (T-O) e camadas (T-
O-T).

A ligacédo das folhas tetraédricas e octaédricas nos argilominerais (T-O), &
formada pelo compartiihamento de atomos de oxigénios e radicais hidroxilas, que
reduz o numero de hidroxilas, uma para cada ligagao.

Os argilominerais de camadas (T-O), como a caulinita, sdo compostos de Si,
Al, O e OH nas proporgdes SiO,5AI(OH),. Multiplicando-se a férmula por dois para

retirar a fragédo, se obtém a formula da caulinita e seus polimorfos,

Al>Si,05(0H)4

Da mesma forma, a formula dos argilominerais de camadas (T-O-T), como a
pirofilita, & 2(SiO25)Al(OH) ou Si,OsAI(OH). Novamente multiplicando por dois se

obtém:

ALSi401o(OH),
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Os filossilicatos tém uma grande variedade de composi¢cao quimica porque o
ion AlI*® da folha octaédrica pode ser total ou parcialmente substituido pelo Fe®*,
Cr**, Fe?*, Mg®, Zn?**, Li*, e muitos outros ions. Além disso, alguns dos ions Si** na
folha tetraédrica podem ser substituidos pelo AI**. Isto resulta num excesso de
cargas negativas, as quais s&o neutralizadas pela adsorcédo de cations nas
superficies externas das folhas tetraédricas aproximando as unidades dos
argilominerais. As substituicbes dentro das folhas s&o restringidas pelo requisito de
neutralidade elétrica, a qual € estabelecida quando os cations da folha octaédrica
tém uma carga combinada de +6 e as folhas tetraédricas contém quatro moles de
Si+Al por peso-férmula. Os argilominerais de camadas (T-O) permitem muito pouca
substituicdo de Al ou Si, enquanto os de camadas (T-O-T), com excessdo da
pirofilita, sdo caracterizados por extensivas substituicbes tanto nas folhas
octaédricas como nas tetraédricas.

Segundo Faure (1991) os argilominerais podem ser classificados em fungao
de suas estruturas cristalinas e nas composi¢cdées quimicas em: (a) argilominerais de
camadas (1:1) ou diférmicos, (b) argilominerais de camadas (2:1) ou triférmicos, (c)
argilominerais de camadas mistas e (d) argilominerais fibrosos, esta classificagdo
ainda permite uma subdivisdo em grupos e subgrupos, conforme a tabela 5.4.1.

A nomeclantura (1:1) e (2:1) se prende ao numero de camadas de tetraedros
SiO4 e de octaedros de hidréxidos, respectivamente, que entram na constituicao da
cela unitaria da estrutura cristalina do argilomineral (SANTOS, 1975).

Santos (1975) informa que uma subdivisdo baseada no grau de substituicao
na camada octaédrica da cela unitaria tém-se: os argilominerais dioctaédricos e
trioctaédricos; dioctaédricos sdo aqueles em que cerca de duas das trés posi¢cdes na
camada octaédrica da metade da cela unitaria sdo ocupados por cations;
trioctaédricos s&o aqueles em que cerca de trés das trés posigcdes na camada

octaédrica da metade da cela unitaria sdo ocupados por cations.



Tab. 5.4.1 - Tabela de classificagao dos
argilominerais. Modificado de Faure (1991).

Classificacao dos Argilominerais

Grupo Subgrupo Espécies
A . Argilominerais 1:1
Caulinita Caulinita Caulinita
Diquita
Nacrita
Haloisita
Caulinita Serpentina Crisotila
Lizardita
Antigorita
Greenalita
B . Argilominerais 2:1
Pirofilita Pirofilita Pirofilita
Talco Talco
Minnesotaita Minnesotaita
Esmectita Dioctaédrica Montmorillonita
Beidellita
Nontronita
Esmectita Trioctaédrica Saponita
Hectorita
Sauconita
Vermiculita Dioctaédrica Vermiculita
Trioctaédrica Vermiculita
Mica Dioctaédrica llita
Muscovita
Paragonita
Glauconita
Mica Trioctaédrica Biotita
Flogopita
Lepidomelana
Mica quebradica Dioctaédrica Margarita
Trioctaédrica Seybertita
Xantofilita
Brandisita
Clorita Dioctaédrica Cookeita
Trioctaédrica Variedades-Fe
Turingita
Chamosita
Variedades-Mg
Clinocloro
Penninita

C . Argilominerais de Camadas Mistas

Interestratificados de duas e trés camadas seguindo
padréo regular ou aleatério

D . Argilominerais Fibrosos

Paligorsquita
Sepiolita
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5.4.1 - Argilominerais de Camadas (1:1)

Os argilominerais de camadas (1:1) sédo subdivididos em dois subgrupos, da
caulinita e da serpentina, os quais contém varias espécies minerais.

Os minerais do subgrupo da caulinita possuem a mesma foérmula
Al;SioO5(0OH)s. Neste subgrupo todos os membros tém composi¢cdes quimicas
idénticas diferenciando-se apenas nas estruturas cristalinas, ou seja, sao todos
polimorfos da caulinita.

O grau de ordenamento na estrutura da caulinita afeta as alturas relativas das
reflexdes nos diagramas de difragéo de raios X e varias relagbes tém sido usadas
como “indice de cristalinidade” (DEER et al., 1992).

O espagamento basal da caulinita é doot = 7,13A, a haloisita que tem uma
unica camada de moléculas de agua em cada espaco interestrato, pode ter esta
distancia aumentada para até 10A, o que pode gerar um elevado grau de desordem
e ha uma tendéncia acentuada para as camadas da haloisita de se enrolarem e
formarem cilindros ou espirais.

A serpentina é um filossilicato de duas folhas como a caulinita onde a folha de
gibbsita é trocada pela brucita. Conseqlentemente, a férmula da serpentina
(MgsSi205(OH)4) contém Si e O nas propor¢des caracteristicas da folha tetraédrica,
e na folha octaédrica uma carga positiva de +6 tem como resultado a substituicdo de
dois AI** por trés Mg?*. Também pode ocorrer a substituicdo de dois ions AI** por

trés Fe?*, originando a greenalita.

5.4.2 - Argilominerais de Camadas (2:1)

Os argilominerais de trés folhas podem ser divididos nos seguintes grupos,
pirofilita, esmectitas, vermiculitas, micas, micas quebradicas e cloritas. Todos os
minerais relacionados possuem a estrutura de trés folhas da pirofilita mas diferem
entre si pela composigédo quimica e pelas propriedades fisicas.

A pirofilita Al;SisO19(OH), € o prototipo de todos os argilominerais de trés

camadas e ndo permite substituicdo nas camadas tetraédricas e octaédricas.
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O talco esta para a pirofilita, assim como, a serpentina esta para a caulinita,
porque no talco a folha octaédrica é formada pela brucita ao invés da gibbsita.
Conseqiientemente a férmula do talco é (MgsSisO10(OH),), onde trés ions Mg**
substitui dois AI** e a razao Si/O é derivada da presenca de duas folhas tetraédricas.

O grupo das esmectitas contém um grande numero de espécies minerais que
diferem em composig¢ao quimica devido a completa ou parcial substituicao do APP* na
camada octaédrica e pela substituicdo parcial do Si** na camada tetraédrica.

Pela classificacdo de Faure (1991), o grupo das esmectitas é dividido em
subgrupos dioctaédricos e trioctaédricos, cada um dos quais possuem espécies
minerais que se diferenciam pela composicdo quimica. Por exemplo, a
montmorillonita € um importante membro do subgrupo dioctaédrico das esmectitas
onde o Mg** ocorre esporadicamente na folha octaédrica, podendo ser o principal
cation entre as camadas, mas a substituicdo do Si** pelo A”** na folha tetraédrica é

muito limitada. Um exemplo de férmula para este mineral pode ser:

[(Al177F€® 0.03Mg0.20)(Si3.74Al0.26)O10(OH)2] Cao.01 Nag.o7 Mgo.o4

Neste mineral, devido ao desbalanceamento das cargas elétricas dentro de
suas camadas por substituicbes imperfeitas, ha a necessidade de cations adicionais
para neutralizar estas cargas, que sédo adsorvidos nas superficies do grdo do mineral
€ Nos espagos entre camadas.

Porém, eles sao parcial ou completamente trocaveis e podem ser substituidos
por outros cations ou por moléculas polares. Os ions adsorvidos localizados nas
superficies externas das camadas tetraédricas unem as unidades estruturais.

Quando a interacdo envolve cations de metais, as distancias entre as
unidades estruturais adjacentes sdo pequenas. E quando alguns argilominerais sao
imersos em agua, os cations entre as camadas sao substituidos por moléculas de
agua, as quais possuem uma carga positiva total menor que as dos ions metalicos.
Consequentemente, um maior numero de moléculas de agua torna-se necessario
para neutralizar o excesso de cargas negativas geradas dentro das camadas,como
resultado, a distancia entre as camadas aumenta com a grande quantidade de
moléculas de agua e a argila expande.

O inchamento dos argilominerais do grupo das esmectitas € uma
caracteristica propria para identifica-los. Por exemplo, quando uma montmorillonita

natural é aquecida a 300°C por uma hora ou mais, a distancia entre as camadas
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diminuem de 15A para 9A porque a agua absorvida € expulsa. Quando a argila é
subseqientemente exposta ao vapor de etileno-glicol (HOCH,CH,OH) por varias
horas, a distancia interplanar aumenta para 17 ou 18A.

Outro grupo é o da vermiculita, cujo nome tem sua origem no latim, no verbo
vermiculari, que significa formador de vermes, que é o formato adquirido quando
aquecido. Este argilomineral ocorre nas variedades di e trioctaédricas como produto

de alteracao de micas. De acordo com Faure (1991), sua férmula seria:

[(Fe**0.24Mg2 70F €2 0.04Nli0.01)(Siz.73Al1.26)O10(OH)2]Mgo s5Ca0.01

Evidentemente, Mg?* domina a folha octaédrica e o Si** na folha tetraédrica é
extensivamente substituido pelo AI**, a carga negativa remanescente é neutralizada
pelo Mg®* e Ca** na posicao intercamadas. Uma caracteristica das vermiculitas &
conter Mg®* e moléculas de agua intercamadas, esta agua pode ser removida
quando aquecida a 500°C. As vermiculitas diferem das esmectitas por ter uma
elevada carga na camada tetraédrica, e comumente conter Mg?* nas posicdes das
camadas intercambidveis e ser pouco expansivel.

Segundo Deer et al. (1992), uma vermiculita rica em magnésio, a temperatura
e umidade normais, tem um espacamento de aproximadamente 14,3,&. Em
condicbes de umidade mais baixa ou temperatura mais elevada, o espagamento é
reduzido para 11,7A.

A vermiculita retém no maximo uma camada de moléculas de glicol, dando
um espagcamento basal de cerca de 14A, enquanto as esmectitas retém camadas
duplas, aumentando o espagamento basal até 17A.

Dentro do grupo das micas, encontra-se uma espécie que mostra a forca dos
jons K" para estabilizar os argilominerais, a illita. Estes argilominerais poderiam ser
considerados como um membro especial dos grupos das micas. Elas diferem das
esmectitas por terem uma estrutura ndo-expansivel, devido a presenca dos ions de
K" nos espagos intercamadas. A illita recebeu este nome por ter sido identificada no
estado de lllinois nos E.U.A. Pretendeu-se representar este argilomineral parecido
com a mica como um grupo, do que um argilomineral especifico, expressando sua

férmula pela seguinte expresséo:

[(Al2, Fe2, Mgz, Mg3)(Sis-xAlx)O10(OH)2]. Ky
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Esta formula indica que a camada octaédrica pode conter Al, Fe ou Mg e que

I** ou 2 Fe**) ou trioctaédricas (3 Mg?*). O valor

illitas podem ser dioctaédricas (2 A
de x € menor do que 1 e normalmente varia entre 0.5 e 0.75. A carga negativa
formada nas folhas tetraédricas € compensada pelos ions de K*, os quais se ajustam
nos buracos hexagonais formados pelos tetraedros de silica. Como resultado, os
ions de K* ndo s&o intercambiaveis, o espagamento intercamadas & fixo e o mineral
nao é expansivel. Entretanto, illitas podem ser alternadas com montmorillonitas ou
outros argilominerais que sao expansiveis.

A illita € um produto comum do intemperismo da muscovita e se diferencia

I** nas folhas

desta, principalmente, pela extensdo da substituicdo do Si** pelo A
tetraédricas e por ter mais silica e menos potassio.

A maior parte dos minerais do grupo da illita tem menos cations intercamadas
do que a muscovita segundo Deer et al. (1992), de modo que, as ligagcbes entre as
camadas sao mais fracas e por consequéncia ha menos regularidade no
empilhamento.

As reflexdes basais dos raios X nédo sao afetadas pelas irregularidades do
empilhamento, de modo que as illitas podem ser reconhecidas pela forte reflexao
aos 10A e pelas sucessivas reflexdes de ordem superior com intensidade variavel.

As illitas contém pouca ou nenhuma agua entre as camadas e nao sao
penetradas por liquidos organicos; e as reflexdes basais ndo sao afetadas por
aquecimento até 500°C, uma illita que ndo esteja contaminada por uma esmectita,
vermiculita ou haloisita, ndo devera apresentar caracteristica de aumento de volume
quando tratada com glicol.

O constituinte argiloso mais abundante das rochas sedimentares € um
agregado de estratos mistos illita/esmectita (I/E). Quando as unidades de esmectita
estéo interestratificadas com as da illita, o espagamento basal (dop1) aumenta e a
amostra apresenta algumas caracteristicas da esmectita.

Outra espécie importante deste grupo é a muscovita, cuja formula esta

representada abaixo, e de sua analoga em Na, paragonita:

[(Al2)(SizAl)O10(OH)2].K, Na

As micas trioctaédricas das rochas igneas e metamoérficas incluem a biotita e

a flogopita, estas diferem da muscovita pela composicdo quimica da folha
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octaédrica, neste caso a base de Mg, mas ambas substituem um Si** por um AP** na

folha tetraédrica. A formula geral da biotita pode ser escrita como:

[(Mg, Fe?*)(SizAl)O1o(OH).].K

A biotita é considerada mais susceptivel ao ataque quimico pelo intemperismo
gue a muscovita, porque o Fe* pode oxidar para Fe**, na presenca de um receptor
de elétrons. Como resultado, o balango das cargas da rede € perturbado e o mineral
pode alterar para outros aluminossilicatos e Oxidos férricos, dependendo das
condigcbes ambientais e pela falta de estabilidade estrutural causada pelo tamanho
do octaedro.

O grupo das cloritas contém principalmente espécies trioctaédricas compostas
por argilominerais com suas camadas ligadas por folhas de brucita. A composigcéo
quimica das cloritas abrange as variedades ricas em Mg até as ricas em Fe, mas
todas contém quantidades variadas de Al, os quais substituem Si nas camadas
tetraédricas.

A férmula estrutural das cloritas trioctaédricas incluem a unidade de mica (Mg,
Fe?")3(Si Al)4010(OH),, a qual carrega uma carga negativa devido a substituicdo de
mais de 1,6 Si** pelo Al’*nas folhas tetraédricas. A carga negativa é neutralizada
pela folha de brucita que possui uma carga positiva pela substituicao do Mg?* pelo
A : (Mg, Al)3(OH)s. A folha de brucita ocupa uma posicéo intercamadas e une duas
micas como os ions de K* faz na illita.

A formula estrutural da clorita é obtida combinando os componentes das

unidades de mica e brucita.

[(Mg, Fe**)3(Si, Al)4O1o(OH)2](Mg, Al)3(OH)e

Tanto as vermiculitas como as montmorillonitas tém reflexdes basais a
aproximadamente 14A, mas podem ser distinguidas das cloritas por aquecimento a

cerca de 600°C, temperatura na qual a reflexdo 001 das cloritas € realgada.
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5.4.3 - Argilominerais de Camadas Mistas

Os argilominerais descritos acima podem ocorrer com estruturas em camadas
interestratificadas ou camadas mistas, os quais sdo muito comuns em solos e em
70% das rochas sedimentares ricas em argila. Para uma determinada extensdo os
principais tipos de argilominerais de camadas mistas dependem de fatores climaticos
que afetam as condi¢des onde ocorrem o intemperismo quimico (FAURE, 1991).

A maior parte das amostras naturais de illita contém camadas de esmectitas
(montmorillonita/beidelleita) as quais podem ser regular ou irregularmente
interestratificadas (DEER et al., 1992).

Pode ocorrer a interestratificacdo das esmectitas com outros argilominerais,
sendo os mais frequentes, illita/esmectita e clorita/esmectita. Outro exemplo, sdo os
interestratificados  vermiculita/clorita e vermiculita/mica, sendo este ultimo
denominado errbneamente de hidrobiotita.

Quando o empilhamento € regular e determinavel, Santos (1975) diz que o
argilomineral tem caracteristicas de difracdo de raios X bem definidas e pode ser
classificado como um argilomineral especifico.

A origem das camadas mistas levanta problemas dificeis, muitas vezes,
formam-se pela agao do intemperismo sobre a illita e clorita. Isso significa que existe
um mecanismo para remogao de ions potassio ou magnésio interlamelar em vez de
uma remocgado gradual de fora (aresta) para dentro de uma dada particula;
provavelmente as particulas originais de clorita ou illita possuem variagdes

estruturais que determinam a remocé&o do cation interlamelar.

5.4.4 - Argilominerais Fibrosos

Os argilominerais paligorsquita e sepiolita sdo compostos de duplas cadeias
de tetraedros de silica com a razdo Si/O de 4:11. O canal entre as duplas cadeias é
ocupado por moléculas de agua que sao eliminadas aos pouco durante aquecimento
acima de 850°C, onde a estrutura é destruida. Nem a paligorsquita nem a sepiolita

expande quando sao tratadas com liquidos orgéanicos (FAURE, 1991).
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5.4.5 - Mineralogia e Reologia das Argilas

As caracteristicas fisico-quimicas e reolégicas das argilas comumente
utilizadas em ceramica dependem do tipo e da quantidade dos argilominerais
presentes, assim como dos minerais acessorios.

Segundo Ravaglioli et al. (1991), os argilominerais mais comuns presentes
nas argilas usadas no setor ceramico s&o: a caulinita, a illita, as esmectitas
(montmorillonita), vermiculita e a clorita.

Podem ser ilustradas algumas caracteristicas reoldgicas influenciadas pelos
argilominerais, considerando-se que as argilas de uso industrial ndo sao formadas
por estes minerais puros, portanto deve-se ter cuidado nas interpretacées das
mesmas.

Caulinita: sua estrutura mineralégica ndo permite a presengca de agua
intercamadas. Este fato mostra que a caulinita ndo manifesta um comportamento
reologico do tipo plastico, portanto ndo se observa uma tensédo de escoamento, caso
ndo esteja numa condigdo reoldgica desfavoravel, como altas concentracdes,
defloculantes ndo adaptados, moagens muito elevadas, e impurezas que possam
estar presentes, como sais soluveis ou outros argilominerais, ressalta-se que a
caulinita é o argilomineral que sofre menor influéncia na moagem. O pH da caulinita
€ normalmente oscilante entre 5 e 6, isto faz com que uma defloculagdo 6tima possa
ser obtida com silicato de sédio, carbonato de sd6dio e com produtos que elevem o
pH para a faixa entre 7 e 9.

lllita: os argumentos relativos a este argilomineral sdo limitados devido ao
baixo grau de pureza quando comparado com o das caulinitas. Diante deste fato,
considerando a ndo aditividade das caracteristicas reolégicas com os percentuais de
minerais presentes, torna-se dificil determinar com exatiddo a porcentagem das
mesmas, ocasionando erros de interpretacdo. Considerando uma argila illitica-
caulinitica, supondo a auséncia de outros minerais e impurezas, em relagdo ao
comportamento da caulinita, nota-se um aumento do comportamento plastico do
sistema, com tixotropia mais acentuada e aumento da viscosidade aparente. Da
mesma forma, considerando uma argila illitica-montmorillonitica e confrontando-a
com uma montmorillonitica, nota-se que os valores de viscosidade aparente séo

menores, assim como a tensao de escoamento e a tixotropia do sistema. O que
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pode se afirmar € que uma illita € um mineral que possui caracteristicas reologicas
menos favoraveis que uma caulinita com relacdo a tixotropia e a tensédo de
escoamento. Estas caracteristicas sdo acentuadas em condi¢gbes particulares de
moagem, sendo a illita mais sensivel que a caulinita. Os defloculantes mais eficazes
sdo o tripolifosfato de s6dio e o metassilicato de sodio, sendo pouco eficazes
aqueles que atuam somente no pH, isto se deve ao fato que as illitas possuem um
pH menos acido que as caulinitas.

Montmorillonitas: do ponto de vista reoldgico este mineral é seguramente o
que possui as caracteristicas mais negativas, ao menos no que se refere as
barbotinas para uso ceramico. A caracteristica principal das montmorillonitas € sua
elevada tixotropia e presencga de tenséo de escoamento definida, isto corresponde
ao comportamento plastico da barbotina. Tanto a viscosidade plastica quanto a
aparente resultam em valores altos para quantidades de soélido baixa. Uma certa
diferenciagdo no comportamento deste argilomineral pode ser notada em fungao do
tipo de cétion presente nas camadas. De maneira geral, distinguem-se trés tipos
principais de montmorillonita: acida, sédica e célcica. As acidas sao montmorillonitas
obtidas por tratamento dos minerais naturais encontrados, como as sodicas ou
calcicas. Geralmente as acidas séo extremamente dificeis de deflocularem e néo se
deve utilizar defloculantes que provocam elevagdo do pH. As sédicas apresentam
uma defloculagdo melhor e podem ser fluidificadas com tripolifosfato de sédio (TPF)
ou poliacrilatos. A montmorillonita calcica € um mineral que geralmente esta
presente nas argilas para uso ceramico, a sua defloculagéo € mais dificil que as do
tipo sédica e necessitam do uso de uma mistura de fosfatos ou poliacrilatos. A
presenca deste mineral deve ser atentamente controlada e normalmente adota-se
um percentual limite de 8% para massas nao plasticas e 4% para massas plasticas.

Cloritas: em comparagdo com os minerais descritos acima torna-se muito
dificil definir suas caracteristicas reologicas. Isto se deve ao fato de que sendo a
clorita um dos argilominerais mais comuns, desde sua genése, sempre acompanha
a illita ou esmectita.

A conclusdo desta breve analise sobre as caracteristicas reolégicas das
argilas, evidencia que somente testes de laboratério podem efetivamente dar um

conhecimento preciso.
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5.5 - Propriedades Coloidais do Sistema Agua + Argila

5.5.1 - Introducgéao

Os argilominerais de tamanho coloidal, quando se dispersam em um liquido,
permanecem suspensos € ndo se sedimentam, formando um sistema coloidal. Este
sistema consta de duas fases, uma fase dispersa (solido finamente dividido) e uma
fase continua (liquido), nestes sistemas coloidais, as particulas da fase dispersa sao
em geral inferiores a 1uym, sendo freqliente que seu tamanho esteja compreendido
entre 0,2 a 0,005 um (BARBA, 1997).

As particulas que compdem os sistemas coloidais estdo submetidas a
diferentes tipos de forcas como as cinéticas, de van der Waals, eletrostaticas,
estéricas e hidrodindmicas, sendo o comportamento destes sistemas muito sensiveis
ao conjunto de interagdes produzidas por estas forgcas.

Reed (1995) define as suspensbes estabilizadas por aditivos adsorvidos nas
particulas que aumentam as forgas repulsivas por cargas elétricas ou por influéncia
estérica, impedindo a aproximagéo das mesmas, como defloculadas, e os aditivos

sdo chamados de defloculantes.

5.5.2 - Origem das Cargas nos Argilominerais

Quando os argilominerais, em uma suspensao coloidal, sdo submetidos a
uma diferengca de potencial, suas particulas se concentram em torno do anodo, o
que significa que elas possuem uma carga negativa, este fenbmeno € conhecido
como eletroforese.

Ainda que se reconhecam as cargas elétricas sobre a superficie das
particulas de argila quando estas estao dispersas em agua, a origem ainda continua
confusa, dentre os muitos mecanismos propostos, se admitem como mais provaveis
os seguintes: (a) ligagdes rompidas e arestas dos cristais, (b) substituicbes

isomorficas e (c) polaridade da estrutura e distribuicao de cargas.
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(a) Ligacbes rompidas e arestas dos cristais

As faces das particulas argilosas correspondem as camadas tetraédricas ou
octaédricas (planos basais) e estdo carregadas negativamente e apenas se
modificam ao variarem as propriedades do liquido. Por outro lado, as arestas
correspondem as fraturas de ligagdes primarias destas camadas, ou seja, se
originam na valéncia dos atomos situados nas arestas, que por estarem
parcialmente saturados apresentam tendéncia a adsorverem outras espécies
carregadas (contra-ions).

As arestas dos cristais argilosos apresentam carater anfotero, sua carga é
modificada conforme o pH do meio, ver figura 5.5.2.

Aumentando se o pH produz-se uma liberagdo dos prétons e uma ionizagao
dos grupos silanos, aumentando a carga negativa das arestas. Existe um pH no qual
a carga das arestas é nula, este pH, conhecido com o nome de ponto isoelétrico é

fungcéo do material considerado. Conforme pode ser ilustrado na figura 5.5.1.

Fig. 5.5.1 - Variacao das cargas sobre as Fig. 5.5.2 - Mudancga de carga
particulas coloidais supondo diversos na aresta das particulas.
valores de pH (BARBA, 1997).

(b) Substituicbes isomorficas
Devido as substituicbes do tipo Mgz+ no lugar do A", denominadas
isomorficas, ocorre um desbalanceamento de cargas na formula ideal do
argilomineral, fazendo com que os planos basais fiquem carregados negativamente.
Estas cargas serédo equilibradas por ions que nao pertencem a estrutura cristalina
(contra-ions), os quais se adsorvem na superficie da particula e podem ser

substituidos por outros, quando a argila se dispersa em agua.
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(c) Polaridade da estrutura e distribuicdo de cargas
Os argilominerais de camadas (2:1), como a illita, devido a sua estrutura de
suas camadas (T-O-T), podem ter uma distribuicdo de cargas dos tetraedros menos
polarizadas, que as respectivas faces dos argilominerais de camadas (1:1) ou (T-O),
como a caulinita. Este fato implica que as faces da caulinita apresentem uma

polarizacédo de cargas elétricas maior.

5.5.3 - Potencial Zeta

A forma na qual as cargas se encontram distribuidas em torno das particulas
€ de vital importancia para a compreensao dos sistemas coloidais.

Para explicar este comportamento, Barba et al. (1997), utiliza-se do modelo
de Stern com algumas modifica¢gdes (modelo da dupla camada elétrica).

Neste modelo admite-se que uma fracdo dos contra-ions é adsorvida
fortemente e forma uma monocamada circundando a superficie da particula,
denominada de camada de Stern. Os demais contra-ions formam uma camada
difusa a partir da camada de Stern, diminuindo sua concentracdo de forma
exponencial com a distancia da mesma. O potencial elétrico no limite exterior da
camada adsorvida é denominado de potencial de Stern, y4, enquanto que o
potencial existente na superficie da particula € conhecido com o nome de potencial
de Nerst, yo.

A regiao de desequilibrio de carga na interface particula/liquido que engloba a
camada superficial de cargas da particula (12 camada) e os contra-ions presentes
nas camadas de Stern e difusa (2% camada) é conhecida como dupla camada
elétrica da particula (PANDOLFELLI et al., 2000).

Quando as moléculas do meio dispersante apresentam um carater polar,
como é o caso da agua, também podem ser adsorvidas, formando uma camada de
moléculas cercando a superficie, que é fortemente retida. Dentro desta camada, as
moléculas polares se encontram muito orientadas, no caso de particulas carregadas
negativamente, como é o caso dos argilominerais, as terminagcbes dos dipolos

positivos apontam para a superficie do solido.
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Para os liquidos em geral, a camada de moléculas adsorvidas é denominada
liosfera, que para o caso particular da agua se emprega o nome de hidrosfera.
Ultrapassando a liosfera, as moléculas do liquido estao livres, mostrando movimento
térmico e ndo estado orientadas em relagao a superficie.

Ao conjunto da liosfera e da camada de Stern denomina-se de micela
coloidal.

Quando uma particula coloidal migra, a micela coloidal se muda com ela.
Devido a isto, em certas ocasides, o limite entre a liosfera e o liquido livre &
considerado como um plano de cisalhamento, denominando-se o potencial neste
plano de potencial zeta, y.. Em geral, este plano de deslizamento ndo se situa muito
além do limite da camada de Stern, o que torna o potencial zeta apenas um pouco
menor que o potencial de Stern.

O potencial zeta € um parametro fundamental na estabilidade de sistemas
coloidais. Quando duas particulas carregadas eletricamente se aproximam, elas
tendem a se repelir, devido a superposicdo de seus campos elétricos. A
determinacdo do potencial zeta permite quantificar a forca de repulsdo entre as
particulas, sendo esta tanto mais intensa quanto maior for o valor absoluto do

potencial zeta.

Fig. 5.5.3 - Modelo da dupla
camada elétrica (BARBA, 1997).
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O valor do potencial zeta varia com a natureza e concentragdo dos contra-
ions, fato que se deve a espessura da dupla camada modificada por estes dois
fatores, o que pode ser visto na figura 5.5.4 onde foi mantida constante a distancia
entre o plano de cisalhamento e a superficie da particula.

Assim, em baixas concentrac¢des, os ions alcalinos e o ion amoénio (Li*, Na,
K*, Rb*, Cs" e NH; ) proporcionam um alto potencial zeta devido ao fato que a
espessura da dupla camada é grande (fig 5.5.4, curva 1), ao contrario o ion H”,
devido a sua capacidade de modificar o potencial de Nerst, e os ions divalentes e
polivalentes (Ca®*, Mg®*, Ba**, Sr**, La>* e Th®"), devido a sua maior carga elétrica e
menor tamanho, reduzem a espessura, proporcionando um potencial baixo (fig.5.5.4,
curva 2).

Para grandes concentragcdes de qualquer ion ha uma reducdo do potencial
zeta, pois com o aumento da concentracdo dos contra-ions, a espessura da dupla

camada se reduz, diminuindo portanto o potencial.

Fig. 5.5.4 - Variacao do potencial zeta com a
espessura da dupla camada (BARBA, 1997).

O potencial zeta de um sistema coloidal pode ser determinado a partir da
medida da velocidade com que se movem as particulas, quando se aplica ao
sistema uma diferengca de potencial conhecida. A equacdo de Helmholtz-

Smoluchowski utilizada é a seguinte:
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ye=m.u.(E.e.5¢) (5.1.1)

onde n é a viscosidade do liquido, u a velocidade de migracgéo, E a intensidade do
campo eletrostatico, gy € a permissividade no espaco livre e ¢ é a permissividade no
liquido.

Em geral os valores do potencial zeta se encontram entre -60 mV e +60 mV.
Para a maior parte dos colbides o limite entre a floculagéo e a defloculagao se situa

entre £30 mV.

5.5.4 - A Interacdo entre as Particulas Coloidais

De acordo com Rolfe (2004), estudos sobre a interagdo entre particulas
(planas ou esféricas) em funcdo do potencial zeta, da natureza do sélido e dos
liquidos, e dos ions presentes, podem ser resumidas pela teoria DLVO (Derjaguin,
Landau, Verwey and Overbeck theory) da estabilidade coloidal, e tem como valor
qualitativo mostrar os efeitos dos contra-ions nos sistemas coloidais.

Esta teoria sugere que a estabilidade das particulas na solu¢ao é dependente
de uma energia potencial total Er, assim, a interagdo entre as particulas pode ser

representada pela seguinte equacao:

Er=Ea + Er (552)

Onde: Et € a energia total de interacao, Ea € a energia de atragcéo e Egr é a energia
de repulsao.

A energia de atracdo se deve as forgcas de van der Waals e depende da
natureza do meio de suspensao, das massas das particulas e da distancia de
separagao entre elas, estas interagdes sao de curto alcance e séo efetivas apenas
em distancias da ordem do tamanho da particula.

A energia de repulsdo se deve a interacdo das duplas camadas elétricas,
como consequéncia depende diretamente do potencial zeta, que é funcdo da
distancia entre as particulas.

Esta teoria propde que uma barreira energética resultante das forgas

repulsivas impede que duas particulas se aproximem e se unam. Mas se as



66

particulas colidirem com uma energia suficiente para ultrapassar esta barreira, a
forca atrativa ira coloca-las em contato e elas irdo se unir fortemente e de forma
irreversivel. Entretanto se as particulas tem uma forte repulsdo, a dispersao ira
resistir a floculagdo e o sistema coloidal sera estavel. Se 0 mecanismo de repulséo
nao existir entdo a floculagéo ou coagulagao eventualmente ocorrera.

Barba et al. (1997) comentam que, para um sistema ser estavel é
fundamental a existéncia de uma barreira energética que evite a aglomeracdo das
particulas. Cada sistema coloidal apresenta um valor de potencial zeta critico, no
qual a energia repulsiva supera a atrativa, em um dado intervalo de distancia de
separacgao, produzindo uma barreira energética contra a floculagéo. Para prevenir a
aglomeracao, esta barreira deve ser superior a energia cinética das particulas devido
ao seu movimento browniano. Este movimento, que as particulas coloidais adquirem
por colisdo com as moléculas do meio dispersante, depende da temperatura e das
dimensdes das particulas, mostrando um movimento apreciavel aquelas particulas
de tamanho inferior a 1um. Assim, mesmo em processos de misturas que produzem
uma elevada energia cinética, deve-se aumentar a barreira de repulsédo ou empregar
outros mecanismos de estabilizagdo com o objetivo de retardar a aglomeracéao.

Num diagrama DLVO se distingue dois minimos, um primario e um
secundario, assim como a barreira energética. O minimo primario apresenta-se nas
distancias proximas as dimensdes moleculares, enquanto que o minimo secundario
situa-se a distancias da ordem do tamanho da particula (BARBA, 1997).

Em certas situagbes (exp. altas concentragbes de sais), existe a possibilidade
de no “minimo secundario” ocorrer varias adesdes mais fracas e potencialmente
reversiveis entre as particulas. Estes flocos fracos sao suficientemente estaveis para
resistirem ao movimento browniano, mas podem dissociar sob forgas aplicadas

externamente por uma intensa agitagédo (ROLFE, 2004).
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Fig. 5.5.5 - Energia potencial de interag&o entre duas
particulas com dupla camada elétrica (BARBA, 1997).

Barba et al. (1997) mostram que o potencial zeta depende fundamentalmente
da carga superficial das particulas e da concentragcdo dos contra-ions.

Quando se aumenta a concentragao dos contra-ions, o potencial zeta diminui
e conseqlentemente a energia de repulsao, reduzindo a barreira energética contra a
floculagéao, figura 5.5.6. Por outro lado, a natureza dos contra-ions também tem um
efeito, pode-se verificar que os ions de Ca**, de menor tamanho e de maior carga

que os de Na' reduzem a barreira energética contra a floculagao, figura 5.5.7.

Fig. 5.5.6 - Efeito da concentragdo dos Fig. 5.5.7 - Efeito da natureza dos contra-ions
contra-ions sobre a energia de interagao sobre a energia de interagao (BARBA, 1997).
(BARBA, 1997).
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Finalmente, as forcas de repulsdo podem ter natureza estérica. Esta repulséo
se deve a adsorgcédo sobre a superficie das particulas de compostos de elevado
volume que impedem a aproximacao entre as particulas. Em geral, esta repulsao &
proporcional a espessura da camada adsorvida e a natureza quimica e

concentrag&o das moléculas adsorvidas.

Fig. 5.5.8 - Repulsio estérica
(BARBA, 1997).

5.5.5 - Defloculagéo

Conforme Barba et al. (1997), para manter a estabilidade de um sistema
coloidal, as forgas repulsivas precisam dominar, e isto pode ser conseguido por dois
mecanismos fundamentais:

e Eletrostatico ou estabilizagdo de cargas - este efeito na interacdo das
particulas & devido a distribuicdo de espécies carregadas no sistema.

e Repulsdo estérica - envolve polimeros adicionados a um sistema que séo
adsorvidos nas superficies das particulas prevenindo a aproximag¢ao das
superficies das particulas até o contato.

Existem modos diferentes de promover o mecanismo eletrostatico, um deles
consiste em aumentar a repulsdo mediante a modificagdo da carga superficial
existente nas particulas, através da mudanca do pH do meio. Como as arestas dos
cristais possuem um carater anfétero, em pH basico, as arestas ficam com cargas

negativas e ocorre repulséao, ver figura 5.5.1.
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Outro mecanismo consiste em modificar o potencial zeta mediante a
introducéo de cations que, em forma solvatadas sejam grandes e pouco carregados.
Estes cations proporcionam um potencial zeta elevado, devido a sua limitada
capacidade para reduzir o potencial elétrico nas proximidades das particulas.
Hofmeister montou uma seqiéncia destes cations em ordem crescente em funcéo

de sua capacidade de defloculagao:
H*< A** < Ba®* < Ca?* < Mg®* < NH;" <K* < Na* < Li*

Entretanto, os cations floculantes, devido a sua carga, sao adsorvidos pelas
particulas com maior forca que os ions defloculantes, e sua posterior remogéo é
dificil, a menos que se coloque um excesso do cation defloculante ou se elimine da
solugado o cation floculante. A adigdo de um eletrélito em excesso n&o é um método
pratico, pois reduz o potencial zeta, originando o fenémeno de hiperdefloculagdo ou
sobredefloculagédo. Portanto prefere-se eliminar os cations floculantes por
precipitacdo ou por sua introdugdo em um complexo.

A introducdo de compostos de elevado volume e que possam ser adsorvidos
pela superficie das particulas podem proporcionar uma forte repulsdo do tipo
estérica. Normalmente estes compostos tém carater ibnico e modificam a carga
superficial da particula e como consequéncia a repulsao eletrostatica.

Este fato se deve a formacao de grandes anions coloidais que se adsorvem
sobre a particula e limitam a entrada de cations na dupla camada. Algumas argilas
que contém matéria organica mostram este efeito quando sao defloculadas com
carbonato de sédio. Nesta situacédo, o defloculante pode reagir com o material
organico para dar um anion organico complexo que atua como coloide protetor.

Quando ha anions em excesso na suspensdo, estes também podem ser
adsorvidos sobre as particulas argilosas, aumentando sua carga negativa. Isto se
verifica apenas para alguns tipos de anions de carga elevada. Assim, ao adicionar
alguns acidos na suspensdo, como acido oxalico ou fosférico, ndo se produz a
floculacdo, ja que os sais alcalinos destes acidos sdo defloculantes enérgicos.

Os defloculantes habitualmente utilizados na industria ceramica sao
eletrélitos, em que tanto o cation como o anion contribuem para a estabilidade
coloidal das particulas. Estes defloculantes sdo sempre sais de sédio (ou ambnia em

certos casos), cujo contra-ion proporciona um elevado potencial zeta.
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Normalmente se usa uma combinagcdo de defloculantes com mecanismos
diferentes.

Tabela 5.5.1 - Ag¢éo de diferentes defloculantes
(BARBA, 1997).

Eletrostatico

Adicao de Eliminacéo Modificagcéo Estérico

cations de cations da carga

defloculantes floculantes superficial
Silicato de sédio | | H [
Carbonato de sodio | | H
Fosfatos | | n [
Poliacrilatos | H [
Huminatos | H [

Um dos defloculantes que ja foi muito usado é o carbonato de sodio, este
eletrélito atua modificando a carga superficial das particulas, introduzindo ions
defloculantes (Na*), e reage com os ions de Ca®* existentes na suspens3o,
precipitando-os na forma de CaCOs, o que facilita a substituicdo por Na' na
superficie da particula. O carbonato de sodio n&do € um defloculante muito enérgico,
normalmente se utiliza junto com o silicato de sodio.

O silicato de sédio (Na;0.nSiO;) é um defloculante mais enérgico, pois
introduz o Na*, precipita os ions de Ca** na forma de silicato de calcio e aumenta o
pH, além de formar um col6ide protetor que impede que as particulas se aproximem.
Na presencga de elevadas concentragdes de calcio, forma-se um gel de silicato de
calcio que pode interferir na reagao, reduzindo sua efetividade.

Existe uma ampla variedade de rela¢cées molares Na,0O:SiO; (desde 1:1,5 até
1:4), em geral quanto maior &€ a propor¢gdo de SiO, maior € a capacidade
defloculante.

O silicato de sodio pode causar a floculagdo quando a argila esta
contaminada com gesso (sulfato de calcio) devido a dupla decomposicdo que tem
lugar entre o eletrélito e o sal, com a formagéo de silicato de calcio insoluvel e sulfato
de sodio muito soluvel. Como resultado desta reacéo, os ions sulfatos livres podem
substituir os ions hidroxila na dupla camada, reduzindo o potencial zeta, o que
origina a floculagéo da suspensao. Este fato pode ser evitado com a adicdo de uma
pequena quantidade de hidroxido de bario, que forma sulfato de bario insoluvel
(RAVAGLIOLI, 1989).
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Os polifosfatos sdo amplamente utilizados devido ao seu rendimento, através
de diferentes mecanismos:

e capacidade para complexar o calcio e elimina-lo da solugéo.

e quimiadsorcao superficial sobre as particulas, provocando um aumento da
carga negativa e impedindo a aproximacgédo das particulas mediante um
mecanismo estérico.

e aumentando o pH da suspenséo.

Os polifosfatos mais utilizados sé&o o tripolifosfato de sédio (NasP301p) € 0
hexametafosfato de sodio (NasPsO+s). O tripolifosfato proporciona um pH bésico ao
meio e possui um grande poder complexante. O hexametafosfato proporciona um pH
ligeiramente basico e devido a sua estrutura de cadeia longa, uma maior repulsao
estérica.

Do mesmo modo que ocorre com o carbonato de sbédio, os fosfatos
potencializam a agéo do silicato de s6dio quando sao usados conjuntamente, devido
a eliminacao do calcio. Estes compostos se hidrolisam com o tempo, rompendo-se
em moléculas menores, este fenbmeno se acelera com a temperatura. Este
comportamento obriga a preparar as dissolugdes no momento em que vao ser
utilizadas. Os polifosfatos de cadeia curta sdo mais estaveis que os de cadeia longa.

Por ultimo estao os poliacrilatos, que sao sais de soédio ou aménia do acido
acrilico (CH,=CHOOH) que forma polimeros poliacrilato de sodio e poliacrilato de
amoénia (PA-Na e PA-NH4). Seu mecanismo de acdo € por aumento do pH da
suspensdo, introducdo de cations e anions defloculantes (Na* ou NH;" e PA) e
efeito estérico. Estes polimeros sdo muito estaveis com o tempo e a temperatura,
ndo sendo muito afetados pela presenca de eletrélitos, suas propriedades

dependem de seu peso molecular.
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6 - METODOLOGIA

6.1 - Etapas de Campo

Foram feitas varias visitas as jazidas de argila do Po6lo Ceramico de Santa
Gertrudes tendo como referéncia um mapa de localizagdo apresentado por
Christofoletti (2003), e foram levadas em consideragéo as caracteristicas descritas
em termos mineralogicos e quimicos apresentadas para cada jazida.

Apéds percorrer todas as jazidas foram selecionadas inicialmente duas: mina
Cruzeiro e a jazida Morro Alto (Rocha).

A mina Cruzeiro situada na cidade de Limeira, que teve o inicio de sua
exploracdo baseada na extracdo de calcario dolomitico, atualmente tem grande
importancia no abastecimento de argilas para as industrias ceramicas da regiao que
a utilizam no processo de preparagao de massa via seca e tinha também como
destino duas fabricas situadas no Estado do Espirito Santo. Em uma delas a argila
entra como parte da formulagdo da massa produzida por via umida para fabricagao
de revestimentos ceramicos; esta descoberta proporcionou grande entusiasmo para
escolha desta mina.

Outras caracteristicas importantes que levaram a escolha desta mina foram: a
exposicdo continua, na frente de lavra, do perfil que se estende da base da
Formacao Irati até a porgao intermediaria da Formacao Corumbatai (mais de 60

metros de espessura, dos quais cerca de 45 metros referem-se a Formacgao
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Corumbatai), em funcao da explotacao para corretivo de solos (Formacao Irati) e uso
ceramico (Formacao Corumbatai); por ser uma lavra organizada com bancadas bem
determinadas e ter sido objeto de pesquisa de outros integrantes do Grupo de
Pesquisa “Qualidade em Cerédmica” do DPM/IGCE/UNESP - Rio Claro, que
levantaram a coluna estratigrafica e realizaram estudos de caracterizagéo
mineraldgica, petrografica e tecnoldgica voltada para a via seca.

A jazida Morro Alto encontra-se situada no municipio de Araras e foi
parcialmente explorada, deixando o perfil aberto. Em relacdo a distribuicdo espacial
das jazidas do Pdélo e aspectos mineralégicos/petrograficos, ela esta localizada num
ponto bem distante da mina Cruzeiro, buscando desta forma tornar ampla a area de
estudo tanto na horizontal como na vertical. Esta jazida também encontra-se proxima
a mina Paganotti, que é correlacionavel, quanto ao posicionamento estratigrafico, a
mina Cruzeiro, portanto explota estratos justapostos ao que aflora na base da jazida
Morro Alto. Geograficamente a mina Paganotti situa-se na base da mesma encosta
que contém a jazida Morro Alto, o que indica que esta regido pode se tornar uma
grande area de exploracao de argila para uso na industria ceramica. Com o avango
das explotagbes nas duas cavas podera expor, em um mesmo local e de forma
continua, cerca de 100 metros da coluna estratigrafica da Formagdo Corumbatai,
considerando a topografia e o posicionamento horizontal dos estratos.

Analisando-se a distribuicdo destas minas e jazidas no Mapa de Localizagao,
surgiu a idéia de incluir mais uma mina, sendo escolhida a mina Partezani localizada
no municipio de Rio Claro, a qual esta préxima a uma grande concentracdo de
minas, como a do Coxo, Pieroni, Parallupe, Almeida, Estrela D’Alva, apesar desta
regido possuir caracteristicas de alteracdo acentuada nas argilas das bancadas
superiores. A mina Partezani pela sua grande extensao territorial, permitia diversas
op¢cdes de escolha para a realizagdo deste trabalho. Esta mina esta
estrategicamente distante das outras areas escolhidas, fazendo valer o principio de
se ter uma ampla area de estudo, supondo que estas argilas possam ter
caracteristicas diferentes em termos de comportamento ceramico, fato que ja é
reconhecido pelas ceramicas da regido e pelos estudos ja desenvolvidos sobre a
Formacédo Corumbatai. Esta, a exemplo da mina Cruzeiro, esta posicionada na base

da coluna estratigrafica da Formagdo Corumbatai
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A localizacédo das areas de amostragem foram obtidas por meio de aparelho
GPS e georreferenciadas, as informagdes encontram-se no item 4 - Localizagédo da
Area de Estudo.

6.1.1 - Coleta de Amostras

A coleta das amostras foi feita com perfuratriz de acionamento pneumatico, e
o material foi cuidadosamente recolhido e armazenado em sacos plasticos e
identificados. Na identificacdo das amostras foram registradas as seguintes
informacgdes: o nome da amostra, fazendo referéncia a jazida e bancada, a data da
coleta, a profundidade do furo e o posicionamento dado pelo GPS. Foi dada atengao
a quantidade coletada para que nao faltasse material durante a etapa de laboratorio,

foi determinada uma quantidade minima de 30 kg por amostra.

6.2 - Preparagcéo das Amostras

6.2.1 - Quarteamento

Principios do Método

Separagdo das amostras em quantidades menores através do quarteamento
das amostras coletadas para garantir a representatividade das aliquotas nos ensaios

de laboratério.

Equipamentos

- Quarteador do tipo Jones.
- Bandejas de aluminio.

- Concha metalica de 1 litro.
- Sacos plasticos.

- Etiquetas.
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Amostra

O fato da amostra ter sido coletada com perfuratriz, determinou um tamanho
de fragmentos inferior a 8 mm, tamanho este muito inferior & abertura de 20 mm das
aletas do quarteador. Torna-se necessario uma secagem prévia do material coletado
para que nao haja aderéncia da amostra nas paredes do quarteador. Dependendo
da granulometria do material amostrado pode ser necessaria uma britagem prévia ao

procedimento de quarteamento.

Procedimento

O material seco é despejado dentro do quarteador com o auxilio da concha
metalica com movimentos suaves de tal forma que o material seja distribuido
uniformemente para todas as aletas do quarteador. O material ao passar pelo
quarteador € distribuido em duas fragdes iguais e recolhidos pelas bandejas de
aluminio, toma-se uma das bandejas e repete-se o procedimento até se chegar a
quantidade de material necessaria para os ensaios de laborato6rio. Foram separadas
amostras nas quantidades de 3 kg, que foram armazenadas em sacos plasticos e

identificadas.

6.2.2 - Preparagcao das Amostras por Moagem a Seco em Moinho de Martelos

Principios do Método

O método de moagem a seco em moinho de martelos, permite uma primeira
reducdo no tamanho de particulas da amostra e promove uma melhor

homogeneizacao do material.

Equipamentos

- Estufa de secagem (£ 5 °C) ou equipamento similar.
- Britador de mandibulas ou equipamento similar.

- Moinho de martelos ou equipamento similar.

- Peneira de malha #35 ASTM (abertura de 0,5 mm).
- Sacos plasticos.

- Etiquetas.
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Amostra

A amostra deve se encontrar suficientemente seca para o seu
processamento. Se a amostra for submetida somente a trituragcdo, a umidade nao
deve ser superior a 10% (% em peso sobre base seca), dependendo do material a
ensaiar. Caso contrario a argila se adere as paredes do equipamento, dificultando a
realizacao desta operagao. Assim, quando esta muito umida, deve ser realizada uma
secagem prévia a uma temperatura nao superior a 110 °C. O periodo de tempo que
deve permanecer o material no secador dependera de sua umidade inicial e sua
capacidade de perdé-la, assim como da quantidade. Geralmente o periodo de
secagem sera inferior a 1 hora. Se a amostra for submetida a uma moagem via seca
para a obtencdo de uma granulometria mais fina, esta devera estar completamente
seca. Neste caso, o periodo de secagem sera em geral de 24 horas, para

quantidades até 3 kg.

Procedimento

Uma trituragédo prévia podera ser necessaria antes da moagem, se o material
tiver um tamanho superior a 2cm, num triturador de mandibulas ou num
equipamento similar. Previamente a trituracdo, devem ser limpos perfeitamente os
dentes do triturador e a caixa de recolhimento da amostra para evitar possivel
contaminagao. Pode ser realizada uma limpeza adicional, passando uma pequena
quantidade da amostra. Se nado dispor de um equipamento de trituragcéo, esta
operacdo podera ser realizada com um martelo ou um moinho de martelos
devidamente adaptado.

Apéds a trituragcdo, a moagem via seca sera realizada em um moinho de
martelos. A peneira de saida do moinho dependera do tamanho que se queira obter,
foi escolhida para a preparacdo da amostra uma peneira de abertura de 2 mm, de
modo que o material obtido tenha um tamanho de particulas passante em peneira de
laboratério de #35 ASTM (0,5 mm).

A limpeza do moinho tem grande importancia, que devera ser feita depois do
término da moagem, com a ajuda de uma faca ou outro objeto cortante, um pano e
ar comprimido.

Previamente a moagem, também podera ser realizada uma limpeza adicional,

passando uma pequena quantidade do material a ser moido.
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6.2.3 - Preparacdo das Amostras por Moagem a Seco em Moinho de Bolas

Planetario

Principios do Método

A moagem a seco em moinhos de bolas planetario teve como objetivo a
reducdo de tamanho de particulas das amostras para sua posterior utilizag&do no
ensaio de determinacdo da curva de defloculacdo. Este método foi aplicado por
permitir um maior controle da distribuicdo granulométrica no processo de moagem,
por ndo haver a necessidade do uso de defloculantes para se fazer a descarga do
moinho e também para evitar a influéncia de ions presentes nas argilas e sujeitos a
solubilizacdo, fazendo com que o resultado obtido evidencie a atuagcéo dos
argilominerais nas medidas de viscosidade. Foi escolhido um residuo de 1-2% na
malha 80 ASTM (0,177 mm de abertura) para se controlar o tempo de moagem. Este
valor de residuo esta relacionado com a abertura das malhas das peneiras utilizadas
industrialmente no processo de preparacgéo de massa via tmida (AMOROS, 1994) e
também para evitar problemas de defloculacdo que sdo ocasionados por uma
moagem excessiva (RAVAGLIOLI, 1989).

Equipamentos

- Estufa de secagem (+ 5° C) ou equipamento similar.

- Moinho de bolas planetario de laboratério.

- Jarras de 1000 ml.

- Bolas de alumina de 13-20 mm de diametro.

- Crondbmetro (£ 1 s).

- Peneiras #80 e #200 ASTM (respectivamente 0.177 mm e 0.074 mm de
abertura).

- Pincel e espatula.

- Recipiente para p6 peneirado.

- Sacos plasticos.

- Etiquetas.

Amostra

A amostra deve ter sido previamente moida conforme o procedimento 6.2.2
(Preparacdo das Amostras por Moagem a Seco em Moinho de Martelos). Antes de
ser realizada a moagem no moinho de bolas planetario a amostra deve ser

completamente seca, deixando-a em estufa por um periodo de 24h a uma
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temperatura ndo superior a 110°C, para que nado ocorra a aderéncia da argila no

recipiente nem nas bolas de moagem.

Procedimento

Para a preparagédo das amostras por este método s&o necessarias 500g de
argila completamente seca para cada moagem, tomando-se cuidado de verificar a
quantidade total de amostra que deve ser preparada, em funcdo da quantidade de
curvas de defloculagdo que se deseja obter através da variacdo do conteudo de
sélidos.

O fabricante recomenda a calibragdo da carga de bolas de alumina, da
seguinte forma:

1- Medir o volume interno do moinho a ser calibrado

2- Utilizar a seguinte proporgdo para a divisdo da carga de esferas
considerando 60% do volume medido em peso de esferas: 40% de esferas de 20mm
de didmetro, 30% de esferas de 16mm de didmetro e 30% de esferas de 13mm de
didametro.

Controlar o tempo de moagem com o crondmetro até que se atinja um residuo
de 1 a 2% na #80, e X% na #200. O residuo em porcentagem ¢ calculado através da
amostragem de uma aliquota de 100g de material que é peneirado na malha 80 e
200 ASTM e calculada a porcentagem retida em cada malha para cada 100g.

mr
R= x 100
Ma

R = residuo (%)
m, = massa do residuo (g)
m, = massa da aliquota (g)

A amostra moida deve ser recolhida com auxilio do pincel e da espatula e ser
guardada em sacos plasticos e os valores obtidos de residuo e o tempo de moagem

devem ser registrados.
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6.2.4 - Preparacdo das Amostras por Moagem a Umido

Principios do Método

A moagem a umido em moinho de bolas planetario de laboratério tem como
objetivo a reducdo do tamanho de particulas para sua posterior utilizagdo na
realizacdo do ensaio de determinagdo das curvas reolégicas. Ao contrario da
preparagao a seco, a moagem a umido ira representar melhor o processo de
moagem industrial de forma a realcar os aspectos de liberacdo de ions que estejam
presentes nas argilas além do comportamento dos argilominerais, através das
medidas reoldgicas. Neste tipo de moagem nota-se uma dificuldade maior de se
controlar a distribuicdo do tamanho de particulas em fungéo do tempo de moagem,
pois deve ocorrer um tempo de moagem para que o soélido forme uma suspenséao e
este tempo acaba ocasionando uma distribuicdo do tamanho de particulas menor do
que pelo método de preparacédo a seco, desta forma foi utilizada uma peneira de
#200 (abertura de 0,074 mm) para se controlar o residuo. Para a realizacado desta
moagem a umido foram utilizadas as informag¢des da quantidade de defloculante

minima a partir das curvas de defloculagéo obtidas com o material moido a seco.

Equipamentos

- Estufa de secagem (+ 5 °C) ou equipamento similar.
- Moinho de bolas planetario de laboratério.

- Jarras de 1000 ml.

- Bolas de alumina de 13-20 mm de diametro.

- Crondbmetro (£ 1 s).

- Peneiras #200 ASTM (0.074 mm de abertura).
- Picnémetro.

- Recipiente para barbotina com tampa.

- Balanca digital.

- Proveta de vidro de 100 ml.

- Becker de vidro de 50 ml.

Amostra

A amostra devera ser moida previamente conforme o procedimento 6.2.2
(Preparagao das Amostras por Moagem a Seco em Moinho de Martelos). Embora a

amostra seja moida via umida é preferivel fazer uma secagem prévia e determinar o
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teor de umidade, para que possa ser calculado corretamente a quantidade de agua

a ser adicionada para a obtencao de uma barbotina com densidade de 1,65 g/ml.

Procedimento

Para a preparagédo das amostras por este método s&o necessarias 350g de
argila seca, agua deionizada e defloculante.

Recomenda-se a calibracdo da carga de bolas de alumina, como no
procedimento descrito no item 6.2.3.

O tempo de moagem foi determinado para cada amostra em funcdo do
residuo obtido em #200 ASTM. Testes prévios indicaram ser impossivel a utilizagao
da #80 ASTM devido ao fato de n&o gerar residuo na mesma ou gerar uma
quantidade muito pequena.

O residuo pode ser determinado através da coleta de uma aliquota da
barbotina numa quantidade aproximada de 50g a qual foi peneirada em #200 ASTM,
este residuo umido é coletado com auxilio de espatula e limpeza desta com piceta
contendo agua e a seguir colocado em estufa.

O residuo pode ser calculado pela seguinte férmula:

Mrs X Msus
R(%)=——x100

Mg X Ms

onde:

m;s = massa do residuo seco

Msus = Massa da suspensao

Mg = massa da aliquota umida

ms = massa de soélido seco

A quantidade de agua deionizada a ser introduzida sera determinada em
funcdo do tipo de material, e da densidade que se deseja obter; neste trabalho foi
escolhida a densidade de 1,65 g/ml. O conteudo de soélidos deve ser mantido
constante para as diferentes amostras para que possa ser feita uma comparagéo
dos resultados.

O conteudo de sélidos foi calculado baseado na seguinte tabela de densidade

real obtidas para algumas argilas da regido por picnébmetro de Hélio.
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Tab.6.2.1 - Valores de densidade real de argilas da Fm. Corumbatai.

N° Amostra Dens.Real(g/cm®)
1 Argila Granusso 2,67
2 Ornato sazonada (Cruzeiro) 2,56
3 Cava Abandonada 2,34
4 Morro Alto vermelha (Rocha) 2,62
5 Argila Paganotti 2,43
6 Ornato atual (Cruzeiro) 2,68
7 Banco frente da lavra (Cruzeiro) 2,64
8 Cascalho frente da lavra (Cruzeiro) 2,60
9 Morro Alto Amarela (Rocha) 2,59
Calculo:

Densidade da barbotina = dparbotina (g/cm?®)
Densidade da argila = dargila (g/cm®)
Densidade da agua = 1,00 (g/cm?)

Cagua = Quantidade de agua (%)

Cargila = Quantidade de argila (%)

1/dbarbotina = Cagualdagua + Cargita/dargila

Cégua + C::1rgi|a =1

Resolvendo o sistema acima, pode-se obter a quantidade de agua e solido
para uma determinada densidade da suspensado. Pode-se fazer uma corregdo da
quantidade de agua a ser adicionada em fung¢do da umidade da argila, desta forma é
adicionada uma quantidade de agua descontando o valor da umidade inicial da
argila, que pode ser obtido em porcentagem de massa seca com a utilizagédo de uma
balanca que possua um dispositivo de aquecimento.

Com as quantidades de agua, argila e defloculantes devidamente pesados e
medidos para a preparagdo da barbotina, sdo introduzidos no moinho de bolas
planetario e o tempo de moagem controlado em fungdo do residuo que se deseja
obter. Apdés a moagem séo feitas as medigcbes de residuo em peneira #200 ASTM e

densidade aparente com o picnémetro, em seguida os dados devem ser anotados.
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6.3 - Ensaios Reoldgicos

6.3.1 - Determinacéo das Curvas de Defloculacéo

Principios do Método

O objetivo deste ensaio é determinar a curva de defloculagdo para amostras
de argilas. Através das curvas de defloculagdo € possivel fazer analises que
permitam a preparagdo de barbotinas com diferentes concentragdes de solidos e

com diferentes tipos de defloculantes.

Equipamentos

- Viscosimetro: rotacional (+20cP), marca Brookfield, modelo LV-DV Il +

- Balanga (£ 0,01 g)

- Estufa (£ 5 °C)

- Misturador

- Espatula

- Becker de vidro de 500 mi

- Cronémetro (£ 0,1 s)

- Recipiente cilindrico de, aproximadamente 7 cm de altura e 5 cm de
didmetro de vidro

Amostra

As amostras s&o preparadas de acordo com o procedimento 6.2.3
(Preparacdo das Amostras por Moagem a Seco em Moinho de Bolas Planetario). A
quantidade minima de material necessaria para realizar uma curva de defloculagéo é
de 300g de solido, a qual devera estar bem seca e homogénea.

O defloculante empregado foi o silicato de sodio, Na2O (SiO;), peso molecular

194, com a seguinte especificacao:

Tab. 6.3.1 - Especificagdes de silicato de sédio.

Ensaios Especificagédo Resultados
Densidade (°Bé) 52,00 - 53,00 52,6
Massa Especifica (g/cm?) 1,560 - 1,585 1,57
Viscosidade (cP) 900 - 1400 1000
NayO (%) 14,50 - 15,50 15,05
SiO2 (%) 31,50 - 33,00 32,7
Solidos Totais 46,00 - 48,00 47,75
Relacao 2,10-2,20 2,17
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Procedimento

Num recipiente cilindrico de 500ml, coloca-se a quantidade necessaria de
agua deionizada e defloculante nesta ordem, em seguida colocar no misturador. O
defloculante escolhido para este trabalho foi o silicato de soédio, por ser o
defloculante mais usual industrialmente. Como ponto de partida é preparada uma
barbotina com a densidade de 1,65 g/ml, que fornecera uma curva de referéncia, de
tal forma que, se a viscosidade aparente minima for menor que 250 cP, deve-se
aumentar o conteudo de sdélido preparando-se uma nova barbotina, se a viscosidade
aparente minima for maior que 250 cP, deve-se diminuir o conteudo de sdélidos na
préxima barbotina. Procedendo-se desta maneira, € possivel obter uma sequéncia
de curvas de defloculagdo com diferentes quantidades de sélidos.

Adicionar aos poucos o sélido, um minimo de 300g, sem parar de agitar para
este incorporar perfeitamente. Uma vez colocado todo o material, recolher o sélido
que estiver aderido no agitador e na parede do recipiente, repetir esta operacéo o
quanto for necessario até o término da agitagdo. Deixar a amostra agitando durante
30 minutos.

Apds o periodo de agitacédo, realizar a primeira medida no viscosimetro
rotacional. As medicbes podem ser impossibilitadas de serem feitas na primeira
adicao de defloculante, devido a gelificacdo da suspensao. As medi¢cées devem ser
feitas imediatamente apds a amostra ter sido agitada em velocidades que podem
variar de 750 a 1500 RPM, de modo a se garantir um completo efeito de
desagregacao. Em seguida a barbotina é colocada no recipiente de vidro de 5 cm de
didmetro, as dimensdes do recipiente provocam interferéncias nas medicbdes de
viscosidade aparente, no caso deste trabalho foi definida estas dimensdes do
recipiente por recomendacgdes fornecidas por Amorés (1998) e por testes realizados
com recipientes de maior didmetro, onde pode ser verificado a influéncia da
gelificagdo de parte da barbotina, que se encontra a uma distédncia na qual a
movimentagdo do spindle ndo produz nenhum efeito. Nas medicdes feitas no
viscosimetro rotacional, foi fixado um tempo de 30 segundos para a leitura, depois
do acionamento do motor do spindle, para que possa ser criada uma estabilidade no
gradiente de velocidade da barbotina que estd em contato com o spindle. Foi
escolhida uma velocidade de rotacdo de 100 RPM para o spindle LV-2. O processo

de escolha do spindle depende das caracteristicas reolégicas da barbotina, e pode
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ser determinado pelo método da tentativa e erro. E verificado o acerto da escolha
quando o valor do torque obtido esta entre 10 e 100%, mas para se ter uma precisao
maior nas medidas é necessario que o spindle escolhido permita que as medidas
sejam realizada numa faixa de torque o mais alta possivel, sendo que o limite
maximo da escala é o valor de 100%. Simultdneamente, deve ser testada a
velocidade, que também vai provocar alteracdo no torque, permitindo que a leitura
seja realizada ou ndo. Como para a determinacéo da curva de defloculagdo havera
uma variagéo grande da viscosidade em func¢ao da adi¢cdo do defloculante, devem
ser feitos varios testes para se determinar a melhor combinagéo entre o modelo do
spindle e a velocidade, nota-se que uma vez definido estes parametros eles nao
devem ser mudados ao longo do ensaio, pois trata-se de medidas de viscosidade
aparente de comportamentos ndo-newtonianos.

Obtido o primeiro ponto, adiciona-se uma quantidade conhecida de
defloculante, anotando-o, sugere-se uma quantidade de 0,1% em relacdo a massa
seca de sdlido para cada nova adicdo. Em seguida, agita-se a barbotina durante 5
min e volta a se medir a viscosidade. Assim, sucessivamente, até se obter a curva
de defloculagdo completa.

A curva de defloculagédo pode ser plotada tendo os valores de viscosidade
aparente em cP ou mPa.s apresentados no eixo das ordenadas e os valores da
porcentagem de defloculante no eixo das abscissas.

A porcentagem de defloculantes pode ser calculada pela seguinte equacéo:

Mg

CDh = x 100

Mms

my = massa de defloculante (g)
massa do sélido seco na barbotina (g)

3
1
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6.3.2 - Determinacao das Curvas Reoldgicas

Principios do Método

O objetivo deste ensaio é fazer medigbes dos seguintes parametros
reoldgicos: viscosidade, tensdo de cisalhamento e taxa de cisalhamento, através da
variagdo continua da taxa de cisalhamento (velocidade de rotacdo do spindle),
inicialmente crescente e depois decrescente. Com estes parametros €& possivel a
construcdo de graficos, sendo os mais comuns 0os que mostram a variagdo da
tensdo de cisalhamento com a taxa de cisalhamento e outro que mostra a variagcao
da viscosidade com a taxa de cisalhamento. Para as medi¢cbes da tensdo de
cisalhamento e da taxa de cisalhamento é necessario a utilizagdo de certos
dispositivos, que através de suas caractecteristicas geométricas permitem os
calculos destes parametros, para este trabalho, foi escolhido o dispositivo de

pequenas amostras SC-4 da Brookfield.

Equipamentos

- Viscosimetro: rotacional (+20cP), marca Brookfield, mod. LV-DV Il +
- Misturador

- Espatula

- Becker de vidro de 500 ml

- Cronémetro (£ 0,1 s)

- Dispositivo de pequenas amostras SC-4, marca Brookfield

Amostra

As amostras sdo preparadas de acordo com o procedimento 6.2.4
(Preparacdo das Amostras por Moagem a Umido). A quantidade minima de material
necessaria para preparar a barbotina € de 300g de sdlido e a quantidade de
defloculante é aquela determinada pela curva de defloculagédo onde se obteve o
menor valor de viscosidade aparente. Para este trabalho foi fixada a densidade da
barbotina em 1,65 g/ml, pelo fato de que com este valor foi possivel obter as curvas
de defloculacdo de todas as amostras estudadas. Este valor de densidade nao é
nem muito baixo, que se torne distante do desejado para o processo industrial e,

nem muito alto que possa prejudicar nas medi¢cdes dos parametros reoldgicos.
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Procedimento

Apés a obtencéo da barbotina, a mesma é colocada no Becker de 500 ml e
submetida a agitacdo em velocidades que podem variar de 750 a 1500 RPM para
evitar a formacgao de aglomerados. Em seguida, a amostra € colocada no dispositivo
SC-4 segundo as recomendacdes técnicas do equipamento.

O ensaio é iniciado com o acionamento do motor na menor velocidade de
rotacdo permitida pelo viscosimetro, entdo progressivamente a velocidade é
aumentada até atingir o maximo gradiente de velocidade que o equipamento permite
ler, que vai depender do comportamento reolégico de cada amostra, entdo a
velocidade é diminuida progressivamente até a velocidade inicial. Foi escolhido um
tempo de 10 s para se fazer a leitura dos parametros apds cada troca de velocidade,
este tempo n&o pode ser muito curto para nao causar erro de leitura devido ao fato
da suspensdo nao estar sofrendo a taxa de cisalhamento imposta pela
movimentacgéo do spindle e ndo pode ser muito alto para ndo ocorrer a formacao de
aglomerados ou gelificagdo da suspensdo. Deve-se evitar a variagdo de temperatura
para que ndo seja um fator de interferéncia na comparacdo das medidas das
diferentes amostras. Recomenda-se realizar os ensaios em uma sala climatizada ou
com um banho térmico.

Leitura complementar sobre a operacéo e funcionamento do viscosimetro LV-

DV-II + pode ser conseguida no site da Brookfield Engineering Labs (2006).

6.4 - Determinacdo do Tempo de Escoamento. Viscosimetro de Orificio
(Copo Ford)

Principios do Método

Realizar medidas do tempo de escoamento de suspensdes argilosas, que sao
freqientemente realizadas no controle de processo. O Copo Ford é considerado um
viscosimetro quando sua utilizacdo destina-se a determinagdo da viscosidade
cinematica a 25 °C de fluidos com propriedades newtonianas, de escoamento entre
20s a 100s, utilizando-se juntamente com o viscosimetro os orificios n°® 2, 3 e 4.

Como a maioria das suspensfes argilosas possuem um comportamento nao-
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newtoniano, o qual se intensifica com o aumento da concentracdo de soélidos na
suspensdo, as medidas realizadas serdo tratadas apenas como tempo de

escoamento.

Equipamentos

- Viscosimetro de orificio Copo Ford n°4

- Recipiente de volume superior a 120 ml, para recolher o material
- Cronbmetro

- Misturador

Amostra

A barbotina pode ser preparada de acordo com o procedimento 6.2.4
(Preparagdo das Amostras por Moagem a Umido) ou pode ser preparada pelo
método de preparo da suspensao empregado no procedimento 6.3.1 (Determinagéo
das Curvas de Defloculagcdo). As suspensbes devem ser agitadas e
homogeneizadas perfeitamente, mediante um misturador de laboratério, durante um

periodo de aproximadamente 10 minutos antes da realizagdo das medidas.

Procedimento

Nivelar o aparelho com o auxilio de nivel de bolha por intermédio dos dois
reguladores situados nos pés do aparelho, o mesmo deve estar limpo e seco.

Fechar o orificio com o dedo e preencher o copo com a amostra até o nivel
mais elevado. A presenca de bolhas de ar interfere no resultado.

Remover o excesso com uma placa plana de vidro ou ago inox, retirar o dedo
do orificio, acionando simultaneamente o crondmetro.

Na primeira interrup¢cdo do fluxo de escoamento, cessar o cronémetro e
anotar o tempo em segundos.

Como resultado deve-se anotar o valor obtido do tempo de escoamento do
copo (t), expresso em segundos com uma precisdo de unidades, assim como a
temperatura da barbotina. Além disso, devera ser indicado que a determinacéao

tenha sido realizada com um viscosimetro de orificio (Copo Ford n°4).
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6.5 - Determinacdo da Densidade da Suspensao com Picnémetro

Principios do Método

Realizar medidas de densidade aparente das suspensdes argilosas. Dada

pela seguinte féormula:

onde:
Dap = densidade aparente (g/ml)
M = massa da amostra (g)
V, = volume aparente da amostra (ml)

Equipamentos

- Balancga de preciséo (£ 0,1 g)
- Picnémetro de 100 ml

Amostra

A barbotina pode ser preparada de acordo com o procedimento 6.2.4
(Preparagdo das Amostras por Moagem a Umido) ou pode ser preparada pelo
método empregado no procedimento 6.3.1 (Determinacdo das Curvas de
Defloculagdo). As suspensbes devem ser agitadas e homogeneizadas
perfeitamente, mediante um misturador de laboratorio, durante um periodo de

aproximadamente 10 minutos antes da realizacado das medidas.

Procedimento

Pesar o picnémetro limpo e seco e tarar a balangca, em seguida adicionar a
suspensao, fechar com a tampa e efetuar a limpeza externa.

Pesar novamente o picnOmetro e registrar o valor em g/ml.
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6.6 - Determinacao da Distribuicdo Granulométrica por Difracéo de Laser

Principios do Método

Medir a distribuicdo granulométrica por difracdo a laser. Segundo Barba
(1997), ha uma diferenca nas medidas realizadas num equipamento que se utiliza do
principio de sedimentgéo por absor¢ao de raios X (Sedigrafo) de um que se utiliza a
difragdo de laser, sendo que a distribuigdo granulométrica obtida pelo primeiro é
mais fina que a do segundo, por consequéncia dos formatos das particulas

argilosas.

Equipamentos

- Copo de Becker 600 ml
- Pipeta
- Equipamento Mastersizer 2000, fabricante Malvern.

Amostra

A barbotina pode ser preparada de acordo com o procedimento 6.2.4
(Preparagdo das Amostras por Moagem a Umido). A amostra deve ser agitada e

homogeizada previamente.

Procedimento

Foram realizadas 2 medidas: a primeira sem ultra-som e a segunda
com 30s de ultra-som, desta forma pode-se verificar a interferéncia causada pelo
ultra-som na desagregacdo do material e sua interferéncia na distribuicdo do
tamanho medido pelo laser.

Sao adicionadas gotas das barbotinas na solugdo de agua previamente
calibrada pelo equipamento, no geral foram suficiente 3 gotas de cada barbotina
para obter um padrdo adequado para a leitura, o que pode ser visto no grafico
apresentado pelo software do equipamento. S&o feitas 3 leituras de cada amostra e
calculada uma média.

Parametros do equipamento:

e Pump speed: 2100 RPM
e Ultrasonic displacement: 13:50
e Ultra sonic timer: 00:30
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7 - RESULTADOS E DISCUSSOES

7.1. - Analise das Curvas de Defloculacao

A determinacéo da curva de defloculagdo € um método muito utilizado para se
medir a quantidade minima de defloculante, que deve ser adicionada a uma
suspensdo argilosa, para se obter o menor valor de viscosidade aparente’,
graficamente €& representada pela viscosidade aparente no eixo das ordenadas e
pela porcentagem de defloculante em relagdo a massa seca de sélido no eixo das
abscissas. Frequentemente o termo viscosidade € utilizado de forma errada no lugar
de viscosidade aparente.

Outros fatores podem ser estudados quando se faz uma curva de
defloculagdo, como o tipo de defloculante ou combinacdo destes que sejam mais
eficazes e a variagdo da viscosidade em relagdo ao teor de sélidos da barbotina,
sendo que se deseja obter uma suspensao com baixa viscosidade e com o maior
teor de soélidos possivel. Para este trabalho, a determinagdo destas curvas de
defloculacdo servem como parametros para se comparar as diferengas que existem
entre as bancadas (ou estratos) de uma jazida, assim como entre jazidas diferentes.

Em cada grafico apresentado, das diferentes bancadas, estdo presentes

varias curvas de defloculagdo, onde cada uma representa uma determinada

1 O termo viscosidade aparente é empregado devido ao fato da suspensio apresentar um comportamento no-
newtoniano.
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densidade, sendo que o tipo de defloculante usado foi sempre o mesmo, o silicato
de sédio. O silicato de sodio é um defloculante muito usado industrialmente, e possui
0 menor pre¢co no mercado em relagdo aos demais tipos de defloculantes. Evitou-se
variar a distribuicdo granulométrica devido a forte influéncia da mesma na
viscosidade da suspensdo, através da preparagao da amostra por moagem via seca
em moinho de bolas planetario, ver item 6.2.3 (Preparagdo das Amostras por

Moagem a Seco em Moinho de Bolas Planetario).

7.1.1 - Mina Cruzeiro

Os resultados apresentados nas figuras (7.1.1.a), (7.1.1.b), (7.1.1.c), (7.1.1.d)
e (71.1.e) sao das curvas de defloculagdo da mina Cruzeiro, referentes
respectivamentes, as amostras Cruz-B2, Cruz-B3, Cruz-B4, Cruz-B5 e Cruz-B6, que
representam as bancadas indicadas na figura 4.1, sendo que a amostra da base € a

Cruz-B2 e a amostra do topo a Cruz-B6.

Cruz-B2 Cruz-B3
300 400
o 250 - n 350 -
e £ 300 A
2 200 - 2
g 5 250 + e D180
g 150 | S 200 + ——D175
< -+ D18 '
© 100 | 2 150 | —=—D1,70
3 S0 4 4 e —a— D165
s> 50 4 > 50 - = s ———a =
A—A—h——A—A
0 T T T T T 0 T T T
0,00 0,0 020 030 040 050 0,60 0,00 0,20 0,40 0,60 0,80
Defloculante (%) Defloculante (%)

(a) (b)

Fig. 7.1.1 - Curvas de defloculagdo das amostras
da mina Cruzeiro.
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Fig. 7.1.1 - Curvas de defloculagdo das amostras

da mina Cruzeiro. (Continuagéo)

A primeira tentativa de realizagdo do ensaio da curva de defloculagdo com a

amostra Cruz-B2, foi com a densidade de 1,65 g/ml. Durante a mistura inicial da

suspensao, a mesma apresentou uma cor cinza com tracos marrom escuro, e um

aspecto bem fluido, com aderéncia muito baixa nas bordas do recipiente. Depois de

parar a agitagcédo, notou-se a presenga de espuma e pontos de cor preta bem nitidos

na superficie que foi reconhecida como matéria organica. Este tipo de matéria

organica foi identificada nas camadas proximas a interface da Formagdo Corumbatai

com a Formacgéo lIrati. Também notou-se uma rapida sedimentacdo sob forte

agitacdo e mesmo prolongando-se o tempo de agitagcdo. Em repouso nota-se as

seguintes fases separadas:
1- Pelicula de matéria organica na superficie.
2- Suspensao de cor mais clara e marrom.

3- Material sedimentado de cor mais escura.

A figura 7.1.2 mostra a diferenga de cores na separacéo da matéria organica.
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Fig. 7.1.2 - Manchas escuras devido
a matéria organica na suspensio.

Os mesmos resultados descritos acima ocorreram na preparagédo das
barbotinas com densidades de 1,65 e 1,70 g/ml com a mesma amostra.

Na figura 7.1.1.a (Cruz-B2) é mostrada apenas a curva de defloculagéo na
densidade de 1,85 g/ml, pois devido a rapida sedimentacdo do material nas
densidades mais baixas o ensaio ndo pdde ser realizado, esta sedimentacéo pode
ser explicada pela residuo mais alto mostrado na tabela 7.4.1 no item 7.4 - Analise
da Distribuicdo do Tamanho de Particulas. Tal fato poderia ter sido contornado
através de uma moagem mais intensa para se obter tamanho de particulas menores,
porém o objetivo deste ensaio foi de comparar as curvas de defloculagdo das
diferentes amostras, portanto buscou-se manter uma distribuicdo granulométrica
semelhante entre elas, escolhendo um residuo de moagem para a malha 80 ASTM
(abertura de 0,177mm) préximo a 1%, controlado pelo tempo de moagem. Esta
quantidade de residuo foi escolhida por ser um valor no qual a probabilidade de
ocorréncia de defeitos pontuais, por contaminacdo da matéria-prima na massa, é
minima segundo Amor6s (1994), e também pelo fato de que esta abertura
(0,177mm) é a mais usada na fase de peneiramento das barbotinas apos a
moagem, pelas industrias que utilizam da preparacdo de massa via umida .

Na figura 7.1.1.b (Cruz-B3) esta representada a sequéncia de curvas de
defloculacédo, iniciando-se pela densidade de 1,65 g/ml com acréscimo do teor de
sélido, passando pelas densidades de 1,70 e 1,75 g/ml até se atingir a densidade de
1,80 g/ml. Como a resposta a defloculagdo desta amostra foi muito boa na primeira
densidade medida, indicada pelos baixos valores de viscosidade aparente, procurou-

se aumentar progressivamente o teor de sélidos, pois nos processos industriais isto
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significa baixar o custo do consumo energético durante o processo de secagem em
spray-dryer (atomizador).

Nota-se em todas as curvas de defloculagdo obtida para a amostra Cruz-B3
que a porcentagem de defloculante minima é alcancada na primeira adigdo do
mesmo (exceto para d=1,80 g/ml) e conforme aumenta-se a quantidade, nota-se a
inversdo da curva através do aumento da viscosidade, porém ha uma boa
estabilidade da viscosidade para as densidades entre 1,65 e 1,75 g/ml com a
variagao da quantidade de defloculante. Fazendo-se uma analise qualitativa, notou-
se que a pelicula de matéria organica nesta amostra € muito inferior aquela
apresentada na amostra Cruz-B2, sendo que a mesma se mostrou visivel apenas
nas densidades de 1,75 e 1,80 g/ml.

De uma maneira geral, a amostra Cruz-B4 (fig.7.1.1.c) apresentou um
excelente resultado, verificado pelos baixos valores de viscosidade, mesmo com o
aumento das concentragdes de solidos, exceto para a densidade de 1,80 g/ml onde
houve um grande aumento das viscosidades em relacdo as demais densidades
medidas para esta amostra. De forma semelhante, com as curvas da amostra Cruz-
B3, nas densidades mais baixas, a variagcdo da viscosidade com o aumento da
quantidade de defloculante foi muito pequena, porém os valores de viscosidade
obtidos para as mesmas densidades foram maiores.

Deve-se notar que a primeira medida realizada da curva d=1,80 g/ml foi feita
com o spindle LV-3 e velocidade de 100 RPM pelo fato de ter ultrapassado o fundo
de escala para o spindle LV-2. A partir da segunda medida, voltou-se a utilizar o
spindle LV-2, porém, com uma velocidade de rotacdo de 50 RPM. Como se trata de
viscosidade aparente estes valores obtidos servem apenas de referéncia, pois
quando ha mudanca de velocidade ou de spindle, a escala de valores que esta
sendo medida também muda; isto ocorre para fluidos que apresentam
comportamento ndo-newtoniano.

As curvas de defloculagdo da amostra Cruz-B5 (fig.7.1.1.d), apresentaram um
comportamento muito parecido com a anterior, porém os valores de viscosidade
obtidos para as respectivas densidades foram maiores, sendo que s6 foi possivel
medir a viscosidade até a densidade d=1,75 g/ml. Nesta situacdo ocorreram os
mesmos problemas de medicdo citados anteriormente, a primeira medida foi
realizada com o spindle LV-3, na velocidade de 100 RPM, onde o material

apresentou o aspecto de pasta e um endurecimento muito rapido, enquanto que na
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segunda medida foi utilizado o spindle padrao LV-2, com a velocidade de 100 RPM e
nas ultimas medidas foi necessario diminuir as velocidades para 60 RPM e 30 RPM.
As leituras de viscosidade, realizadas nas densidades mais altas, apresentaram uma
certa dificuldade para estabilizagdo e as suspensdes apresentaram uma rapida
aderéncia na parede do recipiente.

A medida de viscosidade realizada na amostra Cruz-B6 (fig. 7.1.1.e), na
densidade de 1,65 g/ml, apresentou valores razoaveis de viscosidade, maiores que
0s respectivos valores para as outras amostras. No inicio da agitagéo, a barbotina se
apresentou muito viscosa, e com o aumento do tempo de agitacao, foi tornando-se
mais fluida, verificando-se que esta amostra apresentou a maior tendéncia a adeséao
na parede do recipiente.

Aumentando-se a densidade para 1,70 g/ml, surgiram os problemas de
medicao; neste caso, ndo houve a necessidade de mudanca de spindle, sendo
utilizado o spindle padréo LV-2, porém a velocidade encontrada para se realizar a
medicéo foi de 30 RPM. Na primeira tentativa de leitura houve uma variagao téo
grande do comportamento reoldgico que ele gelificou dentro do recipiente utilizado
para se fazer as medidas de viscosidade. Esta barbotina estava com aspecto muito
proximo de pasta e gelificava facilmente quando se retirava a agitagdo. Por isso, a
terceira medida realizada com esta amostra foi numa densidade menor que a
primeira, escolhendo-se a densidade de 1,60 g/ml. Neste caso a curva pode ser
medida sem dificuldades, obtendo-se valores baixos de viscosidade, iniciando com
uma viscosidade um pouco mais alta que as subseqlentes, e em seguida mantendo
quase que constante com os sucessivos aumentos da quantidade de defloculante.

De forma geral, como pode ser verificado nos graficos da fig. 7.1.3, ha um
aumento da viscosidade no sentido da base para o topo da mina, com aumento
consideravel das viscosidades para as mesmas densidades, principalmente nas
densidades mais altas, fato que limitou o aumento da quantidade de soélidos que
pdde ser introduzida para a obtengéo das suspensdes.

Como pode ser visto nas figuras (7.1.3.a), (7.1.3.b), (7.1.3.c), que mostra a
variacdo das curvas de defloculacdo entre as diferentes bancadas nas mesmas
densidades, fica claro que o comportamento reoldgico piora nas camadas do topo e

esse efeito € mais expressivo na densidade mais alta.
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(c)

Fig. 7.1.3 - Comparacgéo das curvas de defloculagcao
da mina Cruzeiro com as mesmas densidades.

7.1.2 - Jazida Morro Alto

Cruz-D1,65 Cruz-D1,70
250 1200
& 200 | g 1000 -
[ [
2 = 800 -
& 150 4 ——B6 5 —e—B6
s —+—B5 T 600 A —e—B5
<< 100 - <
* ——B4 » 400 4 —o—B4
[« o
o B3 o B3
2 504 o+ —* o J
> S 200 ‘\’_,,_,,__,‘
§——e—e—o—¢—9
0 T T T 0 T T T
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 0,00 0,20 0,40 0,60 0,80
Defloculante (%) Defloculante (%)
(a) (b)
Cruz-D1,75
900

~ 800

£ 700 A

[

£ 600 -

2 500 4 —e—B5

<c):_L 400 ~ —o—B4

g 300+ B3

g 200 - ’H’**_"/o/’

> 100 -

0 T T T
0,00 0,20 0,40 0,60 0,80
Defloculante (%)

Os resultados das curvas de defloculagdo da jazida Morro Alto séo referentes

as amostras Ara-F5 e Ara-F1 (fig. 7.1.4.a e 7.1.4.b, respectivamente), onde a

primeira representa a base da jazida e a segunda representa a parte superior, a

partir do topo da amostra Ara-F5 .

Os procedimentos de obtencdo destas curvas foram exatamente iguais aos

utilizados para as amostras da mina Cruzeiro.
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Fig. 7.1.4 - Curvas de defloculagéo das
amostras da jazida Morro Alto.

A primeira curva medida para a amostra Ara-F5, foi na densidade de 1,65
g/ml, sendo que os valores obtidos foram bons, abaixo de 250 cP, a curva comegou
com um valor de viscosidade alto e diminuiu rapidamente com o acréscimo de
defloculante, e ndo apresentou inversao brusca na sequéncia.

Com o aumento da densidade para 1,70 g/ml, houve problema na medicgéo,
sendo necessario reduzir a velocidade para 30 RPM, mas depois com o0 aumento da
quantidade de defloculante houve uma grande diminuicdo nos valores de
viscosidade, mantendo-se dentro de um limite baixo e estavel, e da mesma forma
gue a medida anterior ndo houve inversao da curva.

Com o aumento da densidade para 1,75 g/ml, piorou muito o comportamento
reologico. Nao foi possivel realizar a primeira medida, e as medidas seguintes foram
feitas numa velocidade de rotacédo de 30 RPM e a ultima medida numa velocidade
de 12 RPM. A primeira medida n&o pdde ser realizada pois a suspenséo estava
gelificando quando parava a agitagcéo, formando uma pasta com alta viscosidade. Se
este ponto pudesse ter sido medido, a curva teria inicio a uma viscosidade muito alta
em relacdo ao primeiro ponto apresentado no grafico. Também pode-se notar uma
grande inversdo na forma da curva com o aumento da viscosidade, diferente das
curvas com menores densidades.

Foi feito uma tentativa de preparar uma suspensao com a densidade de 1,80
g/ml, mas n&o pbde ser realizada nenhuma medida, pois a suspensao formou uma
pasta mesmo com grande adi¢cao de defloculantes.

A amostra Ara-F1, correspondente ao topo desta jazida, foi preparada

inicialmente numa suspensdo com densidade de 1,65 g/ml, a qual apresentou
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problema de medi¢cao logo no primeiro ponto, ndo sendo possivel fazer a leitura de
viscosidade pelo fato de ter se tornado uma pasta com alta viscosidade, de cor
vermelha bem forte; porém, a partir da segunda adigdo de defloculante, a suspensao
passou a ter um comportamento fluido, com valores razoaveis de viscosidade, e com
0s sucessivos aumentos das quantidades de defloculante, a curva de viscosidade
percorreu um caminho passando por um minimo e, na sequéncia, um aumento
suave da viscosidade.

Com o aumento da densidade para 1,70 g/ml, novamente piorou o
comportamento reolégico da barbotina em relagdo a amostra anterior. Nao foi
possivel realizar medidas de viscosidade até a quantidade de 0,3% de defloculante,
sendo que a suspensao gelificava mesmo sob agitagao até a quantidade de 0,2% de
defloculante; as medidas posteriores s6 puderam ser realizadas na velocidade de 30
RPM, até que na ultima medida a suspensao voltou a gelificar tornando-se uma
pasta.

A curva medida para densidade igual a 1,60 g/ml, da mesma forma que as
curvas anteriores desta amostra, ndo pdde ser realizada na primeira medicédo e a
partir da quantidade de 0,2% de defloculante a curva permaneceu estabilizada até
0,3% de defloculante quando comecou a ter um aumento da viscosidade com o
acréscimo de defloculante.

Como ocorreu nas amostras da mina Cruzeiro a camada inferior apresentou
condicbes melhores de fluidez em relacdo a camada superior, como pode ser
observado através dos valores mais baixo de viscosidade, ver figuras (7.1.5.a) e
(7.1.5.b). Em ambas amostras nota-se um aumento muito grande da viscosidade,
para as densidades mais altas, este comportamento foi facilmente verificado durante
0S ensaios, pois havia uma mudanga nas caracteristicas fisicas do material,

passando de uma fase fluida para uma pasta muito viscosa.
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Fig. 7.1.5 - Comparagéo das curvas de defloculagédo
da jazida Morro Alto com as mesmas densidades.

7.1.3 - Mina Partezani

Os resultados das curvas de defloculacdo da mina Partezani sao referentes
as amostras Part-B1 (fig. 7.1.6 a) e Part-B2 (fig. 7.1.6.b), sendo que a primeira

representa material da base e a segunda representa o topo da mina.

Foram utilizados os mesmos procedimentos para a obten¢do das curvas de

defloculagdo da mina Cruzeiro e da jazida Morro Alto.
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Fig. 7.1.6 - Curvas de defloculagéo das
amostras da mina Partezani.

A curva de defloculagdo da amostra Part-B1 na densidade 1,65 g/ml, mostrou

grande facilidade de defloculagdo através dos baixos valores de viscosidades, o

primeiro ponto da curva apresentou a maior viscosidade, e depois, com o0 aumento

da quantidade de defloculante, a viscosidade abaixou e se mostrou estavel. Esta
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argila apresentava uma cor cinza-esverdeada quando seca e, em suspensao, teve
sua cor escurecida, o que pode estar associado a presenca de matéria organica,
formou um pouco de micro-bolhas e apresentou uma leve precipitacdo de solidos no
inicio. Este comportamento apresentou muita semelhangca com o obtido na amostra
Cruz-B2, sendo que nesta ultima a matéria organica era bem visivel na superficie da
suspenséao.

A barbotina seguinte foi preparada com a densidade de 1,70 g/ml, e também
apresentou uma boa defloculagédo e manteve uma regularidade com o acréscimo do
teor de defloculante. Neste caso, houve uma diminuicdo na formagdo das micro-
bolhas e da decantagdo em relacédo a suspensao anterior.

A partir da densidade de 1,75 g/ml, a primeira medida de viscosidade
apresentou grande dificuldade para ser realizada, por problemas reoldgicos da
argila. Nesta densidade, s6 o primeiro ponto ndo pbde ser lido e a suspensédo
apresentava o aspecto de pasta, entdo com a adigdo de defloculante houve uma
grande mudanga no comportamento e a barbotina obteve uma regularidade nas
medidas da viscosidade com o acréscimo das quantidades de defloculante.

Este comportamento continuou na densidade de 1,80 g/ml, agora de forma
mais expressiva, pois ndo péde ser medida a viscosidade nas duas adigdes iniciais
de defloculante, e posteriormente, com novas adi¢cées de defloculante conseguiu-se
fazer a leitura da viscosidade, porém com uma velocidade de rotagdo de 60 RPM.
Vale observar que durante a preparacao da suspensao, a amostra aderiu faciimente
a parede do recipiente e gelificava.

Novamente foi notado um grande acréscimo nos valores de viscosidade para
a curva de maior valor de densidade em comparagdo com as amostras da jazida
Morro Alto.

A amostra Part-B2 com a densidade de 1,65 g/ml, teve problema de medida
de viscosidade logo no primeiro ponto da curva de defloculagédo e com a segunda
adicdo de defloculante houve uma grande mudanga no comportamento da
suspensédo, de tal forma que o valor da viscosidade foi relativamente abaixado, e
manteve uma estabilidade nos valores subseqientes. A partir da adicado de 0,6% de
defloculante, pode-se perceber a presenca de uma pelicula de matéria organica na
superficie da suspenséo.

Com o aumento da densidade para 1,70 g/ml, o comportamento piorou nas

leituras iniciais, sendo possivel a medida do valor da viscosidade a partir de 0,3% de



101

quantidade de defloculante. A suspenséo estava gelificando na primeira adicdo de
defloculante, mesmo sob agitacdo, e na segunda adi¢do do defloculante se desfez o
gel, mas este voltava a formar quando era suspensa a agitagdo. Da mesma forma
que a curva anterior, obteve-se uma viscosidade alta e em seguida uma
estabilizacdo em valores mais baixos, voltando a subir apenas nas ultimas duas
adicoes de defloculantes.

Na densidade de 1,75 g/ml, o efeito de gelificacdo foi intensificado nas
primeiras adicoes de defloculante, sendo possivel comecar as leituras de
viscosidade a partir da quantidade de 0,4% de defloculante. Antes desse teor de
defloculante, ocorria a gelificacdo da suspensao quando se parava a agitacédo. Nesta
densidade, o material apresentou boa aderéncia na parede do recipiente.

Foi feita uma tentativa de se medir a viscosidade na densidade de 1,80 g/ml,
porém em nenhuma quantidade de defloculante foi possivel. Inicialmente, na
primeira adicdo de defloculante a suspensdo se apresentava com o aspecto de
pasta (alta viscosidade), e com o acréscimo de defloculante, esta pasta comecou a
fluir enquanto estava sob agitacéo, porém quando se parava ela gelificava, até que
nas ultimas adigdes de defloculante a suspensdo voltou a ficar uma pasta mesmo
sob agitagao.

Da mesma forma que nas amostras das outras jazidas, os valores de
viscosidade para uma mesma densidade, foram menores na base e aumentaram

nas amostras do topo, figuras (7.1.7.a), (7.1.7.b), (7.1.7.c).
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Fig. 7.1.7 - Comparagéo das curvas de defloculagéo
da mina Partezani com as mesmas densidades.
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Fig. 7.1.7 - Comparagéo das curvas de
defloculacdo da mina Partezani com as
mesmas densidades. (Continuacio).

7.2 - Analise das Curvas de Reologia

Nos ensaios realizados para a determinacéo do comportamento reolégico das
amostras em fung¢ado da variacdo da taxa de cisalhamento, buscou-se manter alguns
parametros constantes para as amostras: o teor de solidos da suspenséo (63%), a
temperatura e a curva de distribuicdo granulométrica, controlada através do tempo
de moagem.

Dentre as formas de analises que podem ser feitas com os dados coletados,
as mais comuns s&o: a curva de tensao de cisalhamento x taxa de cisalhamento
(curva de fluxo) e a curva de viscosidade x taxa de cisalhamento (curva de
viscosidade), pois através destas curvas torna-se possivel fazer uma analise
comparativa entre as amostras dos comportamentos dependentes do tempo. Como
os comportamentos dependentes do tempo variam em fungdo da "histéria de
cisalhamento", vale comentar que antes das medigcbes das amostras, todas elas
foram submetidas a altas taxas de cisalhamento para tentar romper possiveis
aglomerados que possam ter sido formados.

No Apéndice B encontram-se as curvas de fluxo (tensdo de cisalhamento x
taxa de cisalhamento) e as curvas de viscosidade (viscosidade x taxa de

cisalhamento), ampliados para melhor visualizagao.
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7.2.1 - Mina Cruzeiro

Para a amostra Cruz-B2, foi possivel realizar uma sequéncia crescente de
aumento de velocidade de rotagdo, partindo da menor velocidade fornecida pelo
equipamento de 0,3 RPM até 60 RPM, sendo que o fator limitante do aumento da
velocidade é o maximo valor de torque que o equipamento alcanca, em fungcédo do
comportamento da suspensao, este limite esta relacionado com a forga de atrito
entre as particulas da suspenséo, e destas sobre o eixo de rotagdo do equipamento
(spindle).

Como pode ser verificado na curva de fluxo (fig.7.2.1.a), observa-se uma reta
com pouca curvatura, indicando um comportamento préximo do newtoniano para
valores de taxa de cisalhamento maiores que 15,8 s, e um comportamento
pseudoplastico para valores menores. Para valores maiores que 13,2 s™', nota-se
uma histerese entre as curvas de subida "up curve" e de descida "down curve", a
primeira representa os pontos obtidos com o aumento crescente da velocidade de
rotacdo e na segunda com a diminuicdo. A histerese representada neste trecho
mostra o comportamento tixotrépico da suspenséo, devido a caracteristica de que os
valores de tensdo de cisalhamento obtidos na curva de subida sdo maiores que os
valores obtidos na curva de descida. Para valores menores 13,2 s ocorre uma
inversdo das curvas sendo que os valores da tensao de cisalhamento sdo maiores
na curva de descida.

Pode-se verificar que estes comportamentos mostrados acima se refletem na
curva de viscosidade da figura 7.2.1.b.

A partir da primeira velocidade de rotag&o aplicada, nota-se um aumento do
valor da viscosidade, até a taxa de cisalhamento de 1,98 s'1, este fenbmeno ocorreu
pelo fato da amostra ter sido agitada com altas taxas de cisalhamento com um
misturador e ao iniciar o procedimento de determinacédo das curvas com baixas
taxas, houve tempo suficiente para haver interacdo entre as particulas. No trecho
entre 1,98 s e 15,8 s, nota-se um comportamento pseudoplastico, onde ha
decréscimo dos valores de viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento. O
comportamento quase newtoniano pode ser verificado para as taxas de

cisalhamento maiores que 15,8 s onde a reta fica quase paralela ao eixo das
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abscissas, mostrando que a viscosidade varia muito pouco com a variagao da taxa
de cisalhamento.

A tixotropia deste material pode ser notada, apesar da pequena variagao
entre as viscosidades na curva de subida com a curva de descida, para taxas de
cisalhamento maiores que 13,2 s'1, onde as viscosidades da curva de subida sio
maiores que na curva de descida. Para taxas de cisalhamento menores que 13,2 s™
a curva sofre uma inversao, o que pode ser verificado pelo aumento nos valores de
viscosidade na curva de descida em relagdo a curva de subida, mostrando uma forte
atracdo das particulas nesta faixa de medigéo.

Verifica-se que o valor de viscosidade para a maior velocidade de rotagao (60
RPM) foi de 44,5 cP e que o maximo valor de viscosidade obtido no ensaio foi de
220 cP (fig. 7.2.1.b).
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Fig. 7.2.1 - Curva de fluxo e curva de viscosidade
da amostra Cruz B2 da mina Cruzeiro.

Na amostra Cruz-B3 (fig. 7.2.2.a), conseguiu-se uma variagédo da velocidade
de rotacdo do spindle, iniciando-se com o valor de 0,3 RPM até 30,0 RPM, tendo o
comportamento reoldgico da suspensdo como fator limitante, verifica-se que este
valor foi menor que na amostra Cruz-B2.

Na curva de fluxo da fig. 7.2.2.a, partindo do menor valor de taxa de
cisalhamento, observa-se que a curva possui uma curvatura maior no trecho de 1,98
até 7,92 s, indicando um comportamento pseudoplastico mais pronunciado, sendo
menor a partir da taxa de 7,92 s'. Também a partir deste valor nota-se uma
histerese da curva, desta vez maior que da amostra Cruz-B2, novamente temos os

valores de tensdo de cisalhamento na curva de subida maiores que na curva de
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descida caracterizando o comportamento tixotropico. Para valores de taxa de
cisalhamento menores que 7,92 s, ocorre uma inversdo da curva.

Verificando o gréfico da fig. 7.2.2.b, que mostra a curva da viscosidade, nota-
se um aumento da viscosidade na curva de subida até a taxa de 2,64 s, devido a
baixa velocidade de rotacéo aplicada, e em seguida uma diminuicdo da viscosidade
com o aumento da taxa de cisalhamento, caracterizando a pseudoplasticidade da
suspenséao.

Nota-se tixotropia no trecho de 7,92 até 39,6 s, onde os valores da
viscosidade da curva de subida sdo maiores que os valores da curva de descida. E
para os valores de taxa de cisalhamento menores que 7,92 s™, ocorre a inversdo da
curva. O valor de viscosidade para a maior velocidade de rotacéo (30 RPM) foi de
70,4 cP e o maximo valor de viscosidade obtido no ensaio foi de 519,9 cP.

Com este grafico € possivel ver que houve uma variagdo no comportamento
das amostras, sendo que a amostra Cruz-B3 possui caracteristicas mais

pronunciadas dos comportamentos pseudoplasticos e tixotropicos.

CRUZB3 CRUZB3
40 600

500 {

400 L

300 1|

g |
1 200
10 :
5 100 .

0 T T T T T T T | 0 T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 0 10 20 30 40 50

Tensé&o de Cisalhamento
m
S
Viscosidade (cP)

Taxa de Cisalhamento (1/s) Taxa de Cisalhamento (1/s)

(a) (b)

Fig. 7.2.2 - Curva de fluxo e curva de viscosidade
da amostra Cruz B3 da mina Cruzeiro.

Na amostra Cruz-B4, conseguiu-se uma variagdo da velocidade de rotacao
do spindle, iniciando-se com o valor de 0,3 RPM até alcancar 30,0 RPM, tendo o
comportamento reoldgico da suspensao como fator limitante

Observa-se na curva da fig. 7.2.3.a, que o comportamento pseudoplastico é
maior no trecho de 1,32 a 13,2 s'1,

A histerese desta curva esta compreendida entre as taxas de cisalhamento de

15,8 e 39,6 s, correspondendo a tixotropia desta amostra, a qual se mostra menos
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pronunciada que na amostra Cruz-B3. Pode-se observar um trecho de estabilizagédo
para valores menores que 15,8 s, e em seguida para valores menores que 7,92 s
ocorre uma inversao da curva, porém, de forma nao tdo acentuada.

Através do grafico da fig. 7.2.3.b, onde mostra a curva da viscosidade x taxa
de cisalhamento, verifica-se um aumento da viscosidade na curva de subida até a
taxa de 1,32 s™', devido & baixa velocidade de rotacao aplicada, e em seguida uma
diminuicdo da viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento, caracterizando
a pseudoplasticidade da suspensao.

Pode-se verificar a tixotropia no trecho de 15,8 até 39,6 s, onde os valores
da viscosidade da curva de subida sdo maiores que os valores da curva de descida.
E para os valores de taxa de cisalhamento menores que 6,60 5'1, verifica-se a
inverséo da curva. O valor de viscosidade para a maior velocidade de rotagédo (30
RPM) foi de 70,5 cP e que o maximo valor de viscosidade obtido no ensaio foi de
249,9 cP.
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Fig. 7.2.3 - Curva de fluxo e curva de viscosidade
da amostra Cruz B4 da mina Cruzeiro.

Na amostra Cruz-B5, conseguiu-se uma variagdo da velocidade de rotacdo
do spindle, partindo do valor de 0,3 RPM até alcangar 12,0 RPM.

Nota-se na curva da fig. 7.2.4.a, um comportamento pseudoplastico a partir
de 1,32s™.

A histerese formada pelas curvas estda compreendida entre as taxas de
cisalhamento de 3,96 e 15,8 s'1, correspondendo a tixotropia desta amostra. Em
seguida para valores da taxa de cisalhamento menores que 3,96 s, ocorre uma

inversdo da curva de forma acentuada.
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Através do grafico da fig. 7.2.4.b, da curva de viscosidade, verifica-se um
aumento da viscosidade na curva de subida até a taxa de 0,79 s™', devido & baixa
velocidade de rotagdo aplicada, e em seguida um trecho de oscilagdo para entéo
ocorrer a diminuicdo da viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento,
caracterizando a pseudoplasticidade da suspensao.

Pode-se observar a tixotropia no trecho de 3,96 até 15,8 s™', onde os valores
da viscosidade da curva de subida sao maiores que os valores da curva de descida.
E para os valores de taxa de cisalhamento menores que 3,96 s, nota-se uma
mudanca brusca, com aumento da viscosidade. O valor de viscosidade para a maior
velocidade de rotacdo (12 RPM) foi de 183,7 cP e que o maximo valor de

viscosidade obtido no ensaio foi de 799,8 cP.
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Fig. 7.2.4 - Curva de fluxo e curva de viscosidade
da amostra Cruz B5 da mina Cruzeiro.

Na amostra Cruz-B6, conseguiu-se uma variacdo da velocidade de rotacao
do spindle muito limitada, partindo do valor de 0,3 RPM até alcancar 1,5 RPM. Nesta
amostra, as forcas de atracdo atuante foram tdo grandes, que provocaram uma
diminuicdo muito grande na variagdo de velocidades deste ensaio, mostrando que
para esta condigdo, onde a suspensao tende a formar uma pasta, pode ser
necessario a mudanga no equipamento.

Nesta amostra, como se verifica na curva de tensdo de cisalhamento x taxa
de cisalhamento da fig. 7.2.5.a, o comportamento pseudoplastico € pouco definido,
mas este fato se deve a limitagdo da maxima taxa de cisalhamento que pdde ser
alcangada.
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Nesta curva ndo ha formagcdo da histerese do comportamento tixotrépico
como pbde ser identificado até agora, nas condicbes em que foram feitas as
medidas desta amostra, evidenciando apenas uma forte tendéncia a gelificacdo da
barbotina.

Através do grafico da fig. 7.2.5.b, da curva de viscosidade, ha um aumento da
viscosidade na curva de subida até a taxa de 0,79 s™, devido & baixa velocidade de
rotacao aplicada, e em seguida uma pequena queda da viscosidade com o aumento
da taxa de cisalhamento, caracterizando a pseudoplasticidade da suspensao, que
provavelmente seria mais perceptivel se pudesse ter sido feitas medi¢des a taxas
maiores. Como a variacao da viscosidade foi sempre crescente na curva de retorno,
esta curva ndo apresenta a histerese, apenas a forte tendéncia a gelificagcao. O valor
de viscosidade para a maior velocidade de rotacdo (1,50 RPM) foi de 1998 cP e o
maximo valor de viscosidade obtido no ensaio foi de 9078 cP. Desta forma, fica claro
que esta amostra teve o pior comportamento reolégico em relacdo as amostras
desta mina, o que na pratica pdde ser observado, através da gelificacdo da
suspensdo, fato que impossibilita a obtencdo de uma barbotina estavel com a

densidade de 1,65 g/ml para esta amostra.
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Fig. 7.2.5 - Curva de fluxo e curva de viscosidade
da amostra Cruz B6 da mina Cruzeiro.
Resumidamente, os principais valores obtidos para estas curvas podem ser
vistos na tabela 7.2.1, os quais podem ser comparados com os valores obtidos
através da analise das curvas utilizando-se a lei das poténcias (tabela 7.2.2)

conforme equagao 5.3.4.
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Cruzeiro.
Cruz-B2 Cruz-B3 Cruz-B4 Cruz-B5 Cruz-B6
Maior
velocidade(RPM) | 09 30 30 12 1,5
Viscosidade na| o 704 705 183 1998
maior veloc.(cP)
Viscosidade 70 120 60 239,9 889.8
inicial (cP)
Maior
viscosidade (cP) 220 519,9 2499 799,8 9078
Tab.7.2.2 - Analise das curvas de fluxo com
modelo da lei das poténcias para amostra
Cruzeiro.
Cruz-B2 | Cruz-B3 Cruz-B4 Cruz-B5 Cruz-B6
Consistency Index (cP) | g9 g 1187 95 4 283,2 1853
Flow Index 0,91 0.91 0,96 0.89 1,45
Confidence fit (%) 94.9 91,1 86,5 90,7 77,6

Na tabela 7.2.1, podem ser comparadas as diferencas do comportamento
reolégico entre as amostras, que pioram da base para o topo, exceto para as
amostras Cruz-B3 e Cruz-B4, que mostram uma inversao.

No item maior velocidade, que € a maxima velocidade que o equipamento
permitiu a leitura, ha uma diminuicdo dos valores da base para o topo, isso significa
que quanto maior a velocidade atingida, mais fluida se encontra a suspensao.

Em relacdo aos valores de viscosidade da tabela 7.2.1, foram escolhidos
alguns valores, que pudessem representar algumas caracteristicas marcantes da
curva, pois ha uma variagéo continua das viscosidades com a taxa de cisalhamento.

Por este motivo, foi montada a tabela 7.2.2, para a obtencao de indices que
ajudem na comparacéo das curvas. Neste caso, apenas a curva de subida esta
sendo considerada, e o modelamento matematico foi feito baseado na equagao
5.3.4 do item 5.3.2.1 - Comportamentos Independentes do Tempo, da Lei das

Poténcias.
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Nota-se que, o resultado da comparacao das amostras da tabela 7.2.1 e os
valores do Consistency Index tabela 7.2.2, seguem as mesmas tendéncias.

Houve apenas uma divergéncia dos resultados da tabela 7.2.2 em relacdo a
base tedrica, que foi o Flow Index da amostra Cruz-B6, que deu um valor maior que

1, devido ao fato de esta amostra gelificar rapidamente.

7.2.2 - Jazida Morro Alto

Na amostra Ara-F5, conseguiu-se uma variagao da velocidade de rotagédo do
spindle também muito limitada, partindo do valor de 0,3 RPM até alcangar 1,0 RPM.
Observa-se que nesta amostra, as forcas de atracdo entre as particulas da
suspensado foram muito fortes, impedindo uma leitura ampla do comportamento
reologico, pelos mesmos motivos acima mencionado para a amostra Cruz-B6.
Assim, a suspensédo tende a formar uma pasta, cuja viscosidade ultrapassa o limite
do equipamento.

Nesta amostra, como pode ser visto na curva de fluxo da fig. 7.2.6.a, € mais
dificil identificar o comportamento pseudoplastico, o que mostra que esta suspensao
possui um comportamento pior que o da amostra Cruz-B6, pois apresenta uma
tedéncia de formacédo de aglomerados ainda mais rapida, devido a forte atragao
elétrica.

Através do grafico da fig. 7.2.6.b, da curva de viscosidade x taxa de
cisalhamento, verifica-se um aumento da viscosidade na curva de subida até a taxa
de 0,79 s, e em seguida uma pequena queda da viscosidade com o aumento da
taxa de cisalhamento, e novamente voltam a crescer os valores da viscosidade.
Como a variagédo da viscosidade foi sempre crescente, na curva de retorno nao foi
possivel identificar a histerese caracteristica de comportamento tixotrépico. O valor
de viscosidade para a maior velocidade de rotacéo (1,00 RPM) foi de 2283 cP e o
maximo valor de viscosidade obtido no ensaio foi de 8078 cP. Esta amostra teve um
péssimo comportamento reoldgico, o que na pratica pdéde ser observado pela

gelificagdo da suspenséo, quando é retirada a agitagéo.
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Fig. 7.2.6 - Curva de fluxo e curva de viscosidade
da amostra Ara F5 da jazida Morro Alto.

Para a amostra Ara-F1, a variagdo da velocidade de rotagdo do spindle
também foi limitada, entre os valores de 0,3 RPM e 1,0 RPM. Nesta amostra, as
forcas de atragcédo entre as particulas da suspensdo foram muito fortes, impedindo
uma leitura ampla do comportamento reolégico ao ponto de prejudicar a
identificacdo do comportamento pseudoplastico, como pode ser visto na curva de
fluxo da fig. 7.2.7.a.

Através do grafico da fig. 7.2.7.b, da curva de viscosidade, verifica-se um
aumento da viscosidade na curva de subida até a taxa de 0,79 s'1, e em seguida
uma pequena queda da viscosidade e novamente um aumento dos valores da
viscosidade. Como a variagdo da viscosidade foi sempre crescente na curva de
retorno, nao foi possivel identificar a histerese. O valor de viscosidade para a maior
velocidade de rotagdo (1,00 RPM) foi de 2531 cP e o maximo valor de viscosidade
obtido no ensaio foi de 8118 cP. Esta amostra também teve um péssimo

comportamento reoldgico, como pdde ser observado pela gelificacdo da suspensao.
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Fig. 7.2.7 - Curva de fluxo e curva de viscosidade
da amostra Ara F1 da jazida Morro Alto.

Os principais valores obtidos por estas curvas podem ser vistos na tabela
7.2.3, e podem ser comparados com os valores obtidos através da analise das
curvas, utilizando-se a Lei das Poténcias, os quais se encontram na tabela 7.2.4.

As mesmas consideracgdes feitas para as amostras da mina Cruzeiro podem
ser aplicadas para estas amostras.

Neste caso, tanto a amostra Ara-F5 quanto a Ara-F1, apresentaram forte
tendéncia a gelificagcéo, ocasionando valores de Flow Index maiores que 1, porém as
anadlises do Consistency Index, mostraram-se coerentes com as viscosidades

apresentadas na tabela 7.2.3.

Tab.7.2.3 - Comparacao de parametros reoldgicos obtidos nas
curvas de fluxo e de viscosidade para amostra Morro Alto.

Ara-F5 Ara-F1
Maior velocidade(RPM) 1 1
Viscosid. na maior velocidade (cP) 2283 2531
Viscosidade inicial (cP) 1570 1430
Maior viscosidade (cP) 8078 8118

Tab.7.2.4 - Analise das curvas de fluxo com modelo da

lei das poténcias para amostra Morro Alto.

Ara-F5 Ara-F1

Consistency Index (cP) 2359 2570
Flow Index 1,32 1,50
Confidence fit (%) 88,5 86,1
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7.2.3 - Mina Partezani

Na amostra Part-B1, conseguiu-se uma variagao da velocidade de rotagcéo do
spindle, iniciando-se com o valor de 0,3 RPM até alcangar 20,0 RPM, tendo o
comportamento reoldgico da suspensao como fator limitante

Pode-se verificar na curva de fluxo da fig. 7.2.8.a, que o comportamento
pseudoplastico inicia a partir da taxa de cisalhamento de 0,66 s até a maior taxa
alcancada, o que diferencia um pouco das curvas anteriores, onde no inicio havia
um periodo maior de transicéo.

A histerese desta curva mostra a tixotropia, compreendida no intervalo de
15,8 a 26,4 s”'. Pode-se observar um trecho de estabilizagao para valores entre que
15,8 e 7,92 s, e em seguida para valores menores que 6,60 s, ocorre uma
inversao da curva porém de forma nao tado acentuada.

Através do gréfico da fig. 7.2.8.b, que mostra a curva da viscosidade, verifica-
se um aumento da viscosidade na curva de subida até a taxa de 0,66 s™', devido a
baixa velocidade de rotagao aplicada, e em seguida, uma diminui¢cdo da viscosidade
com o aumento da taxa de cisalhamento, caracterizando a pseudoplasticidade da
suspensao, a qual esta muito bem definida.

E quase imperceptivel a tixotropia desta amostra, ocorrendo uma separacao
das curvas de subida e de descida para valores de taxa de cisalhamento menores
que 7,92 s™'. O valor de viscosidade para a maior velocidade de rotagdo (20 RPM) foi
de 140,1 cP e o maximo valor de viscosidade obtido no ensaio foi de $59,9 cP,

caracterizando um bom comportamento reoldgico.
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Taxa de Cisalhamento (1/s) Taxa de Cisalhamento (1/s)
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Fig. 7.2.8 - Curva de fluxo e curva de viscosidade
da amostra Part B1 da mina Partezani.
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Na amostra Part-B2, conseguiu-se uma variagao da velocidade de rotagcédo do
spindle, de 0,3 RPM até alcancar 6,0 RPM, ficando bem abaixo dos valores
conseguidos na amostra part-B1.

Pode-se observar na curva de fluxo da fig. 7.2.9.a, que o comportamento
pseudoplastico inicia a partir da taxa de cisalhamento de 0,79 s™ até 7,92 s, o que
torna a diferenciar as amostras desta mina com as outras amostras analisadas.

Nao é possivel identificar o comportamento tixotrépico desta amostra através
da histerese da curva, e a partir da maior taxa de cisalhamento ocorre uma inverséo.

Através do grafico da fig. 7.2.9.b, onde mostra a curva da viscosidade x taxa
de cisalhamento, verifica-se um aumento da viscosidade na curva de subida até a
taxa de 0,79 s‘1, devido a baixa velocidade de rotagdo aplicada, e em seguida uma
diminuicdo da viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento, caracterizando
a pseudoplasticidade da suspenséao, porém de uma maneira suave.

Nao foi possivel identificar a histerese, ocorrendo uma separacado das curvas
de subida e de descida para valores de taxa de cisalhamento menores que 7,92 s,
onde ha um aumento suave da viscosidade na curva de descida até 3,30 s™ ; abaixo
deste valor aumentos mais expressivos, mostrando a tendéncia de gelificagdo da
suspensao. O valor de viscosidade para a maior velocidade de rotacao (6 RPM) foi
de 397,4 cP e o maximo valor de viscosidade obtido no ensaio foi de 2230 cP,
mostrando uma grande diferenga no comportamento reolégico em relagdo a amostra

Part-B1, de forma negativa.
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Fig. 7.2.9 - Curva de fluxo e curva de viscosidade
da amostra Part B2 da mina Partezani.
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Os principais valores obtidos destas curvas podem ser vistos na tabela 7.2.5,
e podem ser comparados com os valores de Consistency Index do modelamento
das curvas utilizando-se a Lei das Poténcias, os quais se encontram na tabela 7.2.6.
Novamente ha uma relagcdo destas analises, mostrando a piora no sentido da
base para o topo das amostras, e em relagdo as amostras da jazida Morro Alto ,

estas amostras possuem uma tendécia a serem mais fluidas.

Tab.7.2.5 - Comparacgéo de parametros reolégicos
obtidos nas curvas de fluxo e de viscosidade para
amostra Partezani.

Part-B1 Part-B2
Maior velocidade(RPM) 20 6
Viscosidade na maior
140,1 397,4
veloc.(cP)
Viscosidade inicial(cP) 279,9 619,9
Maior viscosidade (cP) 559,9 2230
Tab.7.2.6 - Analise das curvas de fluxo com
modelo da lei das poténcias para amostra
Partezani.
Part-B1 Part-B2
Consistency Index (cP) 318,3 660,5
Flow Index 0,77 0,81
Confidence fit (%) 92,0 91,4
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7.3 - Analise Mineraldgica por Difracdo de Raios X

No Apéndice C encontram-se todos os difratogramas analisados.

7.3.1 - Mina Cruzeiro

Na analise de difracdo de raios X da mina Cruzeiro foram encontrados os
seguintes minerais para cada uma das bancadas estudadas, de acordo com a tabela
7.3.1.

Tab. 7.3.1 - Analise mineraldgica por DRX
da mina Cruzeiro. (Ver Apéndice C).

Amostra— Cruz-B2 Cruz-B3 Cruz-B4 Cruz-BS Cruz-B6
Mineral

Quartzo ° ° ° ° °
lllita ° ° ° ° °
Albita ° ° ° ° °
Hematita ° ° ° ° °
Dolomita ° ° ° °
Clorita ° ° °

Montmorill. ° °
Calcita ° °
Interestratif. ° ° °

Analisando-se o difratograma da amostra Cruz-B2, verifica-se que todos os
picos estdo bem definidos, inclusive do argilomineral clorita. Isto mostra que estes
minerais possuem uma boa regularidade e se mostram pouco alterados.

No difratograma da amostra Cruz-B3, o argilomineral clorita ndo aparece tao
definido, e para sua melhor identificacdo foi separada, por decantacédo, a fragao
menor que 2u a qual foi analisada por DRX na sua forma natural, tratada com
etileno-glicol e queimada a 500°C, confirmando a presenga da clorita, porém com
baixa cristalinidade. Neste difratograma aparece a dolomita.

Na amostra Cruz-B4 pode-se notar um pico de 10 A (illita) bem definido, com

grande cristalinidade, em relagéo aos outros difratogramas, fazendo a comparacgéo
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na fracdo <2u dos difratogramas tratados, estes mostram que o conjunto de picos
em 14A representa picos de interestratificados regulares do tipo expansivos com
clorita. Verifica-se uma melhor definicdo do pico da calcita em 3A e do pico da albita
em 3,2A.

1000

Lin (Counts)

500 —

1/d - Scale

MICRUZ B3
CRUZ B4
[L105-0490 (D) - Quartz, low - SiO2

Fig. 7.3.1 - Comparacéo dos difratogramas
das amostras Cruz B3 e Cruz B4.

Comparando-se os difratogramas das amostras Cruz B3 e Cruz B4 na figura
7.3.1, observa-se que a amostra Cruz B3 apresenta maior quantidade de
argilominerais interestratificados irregulares acima de d=10A, que a amostra Cruz
B4. Também nota-se que na Cruz B4 ha um pico mais acentuado da illita em d=10A,
estas consideragdes podem indicar um maior desbalanceamento de cargas dos
argilominerais da amostra Cruz B3 em relacéo a amostra Cruz B4, devido ao fato de
quando em contato com a agua da suspenséao, liberam mais ions trocaveis, que
reduzem a carga negativa das particulas favorecendo a sua atracdo. Isto poderia
explicar o comportamento reolégico pior da Cruz B3 e melhor da Cruz B4 mostrado
na tabela 7.2.1 e 7.2.2.

Para a amostra Cruz-B5, pode ser notada uma nova mudanga dos
argilominerais no conjunto de picos em 14A, havendo sido identificadas a

montmorillonita e interestratificados expansiveis. Nesta amostra n&o foi identificada
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a presenca de calcita e pode-se notar a baixa cristalinidade da illita através do pico
pouco definido.

Na ultima amostra desta mina, correspondente a camada do topo, nota-se a
baixa cristalinidade dos picos dos argilominerais illita e do conjunto de picos em
torno de 14A, estes sendo identificados como montmorillonita e interestratificado
regular illita-montmorillonita. Volta a aparecer em 3A o pico da calcita, de forma bem
definida.

Ha& uma variagdo mineraldgica principal da base para o topo, na sequéncia,
illita, clorita, clorita expansiva e montmorillonita, onde outras fases intermediarias

podem estar presentes.

7.3.2 - Jazida Morro Alto

Na analise de difragdo de raios X da jazida Morro Alto foram encontrados os

seguintes resultados para cada uma das bancadas estudadas.

Tab. 7.3.2 - Analise mineralégica por DRX
da jazida Morro Alto. (Ver Apéndice C).

Amostra—
Mineral
Quartzo
llita

Albita
Calcita
Dolomita
Hematita
Microclinio
Analcima
Montmorill.

Ara-F5 Ara-F1

Pelo difratograma da amostra Ara-F5, pode-se notar a baixa cristalinidade da
illita, através da irregularidade do seu pico; € possivel identificar a presenca do
argilomineral analcima, e o pico da calcita esta bem definido.

Na amostra Ara-F1, surge o argilomineral montmorillonita com pico bem

definido sendo confirmado pela amostra glicolada, onde ha um aumento de 2A na
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distancia interplanar, o pico da illita também apresenta baixa cristalinidade, assim
como o pico da analcima, e pode-se notar um pico bem definido da calcita, sendo

maior que da amostra Ara-F5.

7.3.3 - Mina Partezani

Na analise de difracdo de raios X da mina Partezani foram encontrados os

seguintes resultados para cada uma das bancadas estudadas.

Tab. 7.3.3 - Analise mineralégica por DRX
da mina Partezani. (Ver Apéndice C).

Amostra— | p,t.p1 Part-B2
Mineral

Quartzo ° °
lllita ° °
Albita ° °
Calcita ° °
Clorita ° °
Hematita °
Interestrat. °

Na amostra Part-B1, pode-se identificar a illita e no conjunto de picos em 14A,
na fracao <2u, os argilominerais clorita com boa cristalinidade e interestratificado
de clorita com um expansivel, também pode se identificar o pico da calcita.

No difratograma da amostra Part-B2, verifica-se uma mudanga dos
argilominerais em 14A, onde ha presenca apenas da clorita com baixa cristalinidade.

O pico da calcita aparece de forma menos expressiva que na amostra anterior.
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7.4 - Analise da Distribuicdo do Tamanho de Particulas

7.4.1 - Mina Cruzeiro

Para o ensaio de determinacdo das curvas de defloculacdo, as amostras
foram preparadas pelo método de moagem a seco em moinho de bolas planetario,
item 6.2.3. Os resultados desta moagem encontram-se na tabela 7.4.1, onde
verifica-se que a variacdo dos valores obtidos na malha 80 ficaram muito préximos
do idealizado, que seria de 1%, porém nota-se uma variagado maior na malha 200,
principalmente da amostra Cruz-B2, mostrando que este material € mais resistente a
moagem que os demais, como pode ser visto pelo maior tempo de moagem, isto
pode ter interferido na curva de defloculagéo, ocasionado a sedimentagdo nas
densidades menores que 1,85g/ml.

Os resultados mostrados na tabela 7.4.2, sdo das amostras preparadas pelo
método de moagem a umido, descrito no item 6.2.4 (Preparagcédo das Amostras por
Moagem a Umido), onde pode-se observar os valores de residuo medido através do
peneiramento na malha 200 ASTM de uma aliquota de barbotina e do residuo
acumulado até a malha 200, obtido por difracdo a laser; a peneira de malha 80
ASTM néao foi utilizada devido a pequena quantidade (ou auséncia) de material
retido. Nesta tabela se observa que os resultados obtidos também ficaram proximos
de 4%, muito menores que os resultados de moagem a seco. Este fato pode ser
explicado pelo tempo minimo necessario que o solido e a agua necessitam para
formar a barbotina. Comparando-se os valores obtidos da peneira e a laser nota-se
que estao proximos, mostrando uma relagao entre os dois tipo de ensaio. Na mesma
tabela acompanham alguns valores que foram medidos para controle, como o tempo

de escoamento em copo Ford, densidade e o pH.



Tab.7.4.1 - Comparagéo dos residuos obtidos por moagem a
seco em moinho de bolas planetario para amostras da mina
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Cruzeiro.
Cruz-B2 Cruz-B3 Cruz-B4 Cruz-B5 Cruz-B6
Residuo #80 (%) 0,91 0,41 0,94 0,79 0,71
Residuo #200(%) 23,44 15,00 14,50 17,20 14,62
Tempo Moagem 14 10 7 7 7
(min)
Tab.7.4.2 - Comparagéo de parametros obtidos
na moagem via Umida para amostra Cruzeiro.
Cruz-B2 Cruz-B3 Cruz-B4 Cruz-B5 Cruz-B6
Residuo sobre
#200 em 1,74 5,29 3.1 1,32 5,07
peneiras (%)
Residuo sobre
#200 a laser (%) 2,03 7,11 2,91 3,65 3,94
Tempo de 13:81 15:25 17:37 23:31 35:32
escoamento (s)
PH 9,46 9.5 9.7 9,34 9,31
Densidade(g/ml) 1,66 1,66 1,66 1,66 1,66

Comparando-se os graficos de distribuicdo do tamanho de particulas, que

encontra-se no Apéndice D, podemos verificar que o perfil da curva volume (%)

versus tamanho de particula (um) n&o apresenta grandes desvios entre as amostras

desta mina, apenas o grafico da amostra Cruz-B5, que mostra uma distribuicdo mais

estreita e concentrada em torno do valor de 35 pm.

7.4.2 - Jazida Morro Alto

Na tabela 7.4.3, sdo mostrados os valores de residuo obtidos por peneira

para a moagem a seco, nota-se que os valores alcangados para a malha 80 também

ficaram proximos de 1%, para estas amostras os valores ficaram um pouco menor

que os da mina Cruzeiro, porém o tempo de moagem na média foi maior.
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Na tabela 7.4.4 para a moagem a umido encontram-se os valores de residuo

medido por peneiras e por difragdo a laser, também mostrando grande similaridade.

Tab.7.4.3 - Comparacgéo dos residuos obtidos por
moagem a seco em moinho de bolas para amostras

Morro Alto.
Ara-F5 Ara-F1
Residuo #80 (%) 0,45 0,48
Residuo #200 (%) 9,08 9,88
Tempo Moagem (min) 12 12,5

Tab.7.4.4 - Comparacgéo de parametros obtidos
na moagem via umido para amostra Morro Alto.

Ara-F5 Ara-F1
Residuo sobre #200 em 2 42 2.2
peneiras (%) ’ ’
Residuo sobre #200 a 2 51 2,62
laser(%) ’ ,
Tempo de escoamento (s) 38:37 30:97
pH 9,69 9,64
Densidade(g/ml) 165 1,62

Verifica-se nos graficos de distribuicdo do tamanho de particulas no Apéndice

D que as duas amostras desta jazida apresentam grande semelhanca.

7.4.3 - Mina Partezani

Na tabela 7.4.5, sdo mostrados os valores de residuo obtidos por peneira
para a moagem a seco, nota-se que os valores alcangados para a malha 80 também
ficaram préximos de 1%, porém os valores da malha 200 foram os mais altos das 3
jazidas e considerando o tempo de moagem também alto, verifica-se que estas

amostras foram as mais dificeis de serem moidas.
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Na tabela 7.4.6 encontram-se os valores de residuo medido por peneiras e
por difracdo a laser, para a moagem a umido, também mostrando grande
similaridade.

Pelo grafico de distribuicdo de particulas do Apéndice D, também verifica-se

uma similaridade grande dos perfis das curvas destas amostras.

Tab.7.4.5 - Comparacao dos residuos obtidos por moagem a
seco em moinho de bolas para amostras Partezani.

Part-B1 Part-B2
Residuo #80 (%) 0,76 0,74
Residuo #200 (%) 22,51 24,99
Tempo Moagem (min) 14 13

Tab.7.4.6 - Comparacao de parametros obtidos
na moagem via umido para amostra Partezani.

Part-B1 Part-B2
Residuo sobre #200 em 373 403
peneiras (%) ’ ’
Residuo sobre #200 a

laser(%) 4,63 6,62

Tempo de escoamento (s) 19:94 28:38
pH 9.27 9,31
Densidade(g/ml) 166 166

De um modo geral, comparando-se as distribuicbes granulométricas obtidas
pela moagem a seco com as de moagem a umido verificamos uma diferengca que
pode ter influenciado nas viscosidades obtidas, porém comparando-se entre as
amostras obtidas pelo mesmo método de moagem, a distribuicdo granulométrica

nao vai ter grandes influéncias nas medidas de viscosidades realizadas.
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8 - CONSIDERACOES FINAIS

As considerags que podem ser feit as sobe os resultados obtidos sé

resumidas a seguir:

(1) a antagem do méodo de pr  eparaé da brbtina com moagem a
seco da argila, em do fato de se ter um maior controle da granulometria,

principalmente de material fino, que pode interferir no comportamento reolgico.

(2) A preparaé da brbtina com moagem a seco mostrou alguns fatos que
podem diergir de uma preparaé por ia ida. bta-se os higs mlores de
iscosidade otidos, principalmente para as amostras que alcanaram altos teores
de stidos (densidade de 1,75 e 1,80 gml );a quantidade de defloculante no ponto
de mhima iscosidade pode ser menor na v a seca.lha das causas para isto,
reside na menor superftie especfica prov eniente do menor contedo de finos, que
influenciam o alor das cargas el&icas das parteculas quando interagem com gua
da suspensa. bto pode ser isto nas t ablas 741 e 74. 2, onde o tempo de
moagem foi menor para 0s neis superiores por esta rem mais alterados, gnas

modlas a tido, o tempo de escoamento foi maior.

(3) bue uma dificuldade em dete rminar um ajste de elocidade e na
escola do tipo de spindle para a medida de isco sidade das curas de
defloculad, deido ggrande g@riaé nos & lores de iscosidade com a adié do

defloculante, requerendo algumas gzes a mudana de elocidade ou de spindle.
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Blas mudanas ocorreram para brbtin as muito iscosas e apesar de serem
fluidos né-netenianos, os alores de iscosidade medidos sa correlacionsais

pela ordem de grandeza.

(4) dbra-se que as brbtinas pr eparadas com moagem a seco, alcanaram
altas densidades sem necessariamente atingir altas iscosidades, o que pode
iabizar um processo de preparaé de massa ia mida na qual a argila possa ser

moéla separadamente.

(5) Comparando-se as curas de deflocu laé das diferentes amostras, para
uma mesma densidade, erifica-se em t odas as éeas estudadas, que Aum

aumento das iscosidades aparentes no sent ido da bse para o topo das pzidas.

(6) Comparando-se as curas de deflocu lag das diferentes amostras nota-
se que, atrag do teor de stidos, fica ev  idente a piora da defloculag das argilas

do topo, sendo o teor de sélido um fator limitante.

(7) A determina@ das curas de flux o e das curas de iscosidade mostrou
ser um m#ondo raido e eficiente para se entender o comportamento reolgico das
brbtinas, pois, atrag dos alores medidos, pode-se identificar o comportamento
timtrpico e pseudoplético, a tendéncia &elificad, e ter glores mais precisos da
@riaé da iscosidade, uma ez que se trata de fluidos de comportamento né-

netoniano.

(8) As curas de reologia podem serv ir como uma ba ferramenta de controle
para os processos de preparaé de massa v a thida, assim como, na pesquisa de

nows defloculantes.

(9) Atrag das propriedades reolgicas medidas pode-se concluir que
determinadas amostras (Cruz-B2, Cruz-B3, Cruz-B4, Cruz-B5, Part-B1), podem ser
facilmente defloculadas com ba iscosidade (<250 cP), para densidades de
1,65gml, e atrag das curas de deflocula @ obdas Buma confirmaé destes
resultados. Acredita-se que estas amostr as possam ter bm comportamento em

densidades maiores com o uso apenas do silicato de sdio.
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(10) As amostras (Cruz-B6, Ara-F1, Ara-F5 e Part-B2), apresentaram uma
forte tendéncia agelificaé e oberam = lores muito altos de iscosidade (500
cP) para a densidade de 1,65gml, sendo consideradas imprprias econéhicamente
para o uso de preparaé@ de hrbtinas q uando puras. Seria interessante realizar
um estudo para se erificar qual a por centagem destas camadas, que poderiam ser
utilizadas numa massa preparada pelo método da ia tida, que néa fosse

prejudicar a fluidez da suspensa.

(11) Atrag das propriedades reol d§icas medidas, erifica-se da mesma
forma que nas curas de defloculad, uma piora dessas propriedades no sentido da
bse para o topo (aumento de iscosidade, aumento do comportamento titrpico,
tendéncia arpida gelificag@). Com egess @ das amostras Cruz-B3 e Cruz-B4,
que oberam alores muito primos, tant o na cura de flug, como na cura de
iscosidade, sendo que os w@lores da amos tra Cruz-B4 foram melbres. e
resultado poderia ter sido influenciado pela quantidade de defloculante usado na
amostra Cruz-B3. Porén, éerificado nas outras amostras, que o silicato possui
uma ampla faia de est allidade. (Gtra causa para esta egessd, em da
possilidade de maior altera @ dos argilominerais da amostra Cruz-B3, que podem

estar com maior deshlanceamento el&ico , como foi discutido no tem 731.

(12) As amostras Cruz-B2, Cruz-B3, Cruz-B4 e Part-B1, mostraram possuir
tmas propriedades reolgicas, com cara ctergticas de fluidez muito adequadas
para a preparad de massa ia mida. Mineralogicamente predominam os
argilominerais illita e clorita, os quais mostraram ser facilmente defloculados, por
possuirem uma adequada distribi & de cargas el&icas e podem ser estalhizados

com a introdué de defloculante na suspensé.

(13) As amostras Cruz-B6, Cruz-B5 e Ara-F1 apresentaram os piores
resultados nas propriedades reolgicas e na s curas de defloculad, uma ez que
as medidas de iscosidade feitas tieram o optie de medir o atrito interno do
fluido, causado pela atraé moléula - par tcula. bta-se nestas amostras que a
pstificatia seria principalmente o des hlanceamento de cargas das illitas, das
cloritas e interestratificados epansgis, pelo processo de alterag, inclusie

surgindo o aparecimento do argilomineral egansie montmorillonita.
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(14) @ato do deshlanceamento de car gas da illita, énais claro, quando séa
analisadas as amostras Ara-F5 e Part-B2, que sé argilas predominantemente

illticas, porén sé argilas que  se mostram muito alteradas.

(15) De maneira geral nota-se uma ba estallidade da iscosidade em
rela@ ao aumento da quantidade de def loculantes para as amostras de

densidades menores.

(16) Bima ba correlaé entre a mineralogia identificada atrag da DRX
com o comportamento reolgico das argilas, sendo que as mais alteradas e as que
possuem argilomineral epansie ou in terestratificados, apresentam piores

comportamentos reolgicos.

(17) ®médpdos de moagem utilizados fo  ram relatiamente satisfatdos, em
termos de controle granulomé&ico, sendo que o médo de moagem a thido, que
teria maior dificuldade, apresentou uma distribi@ granulom&ica muito
semelbnte entre as diersas amostras. sto, pode ser erificado atrag das

anbises de distribié granulomé rica, que constam no Apéndice D.

(18) As informaés obdas nos ensaios deste trablb tem aplicags
imediatas para auliag e controle do uso de argilas para a preparaé de massa
ia mida, assim como, para o entendimento do comportamento reolgico dos

argilominerais presentes nestas argilas.

(19) Para estudos futuros seria muito importante o entendimento da influéncia
do tamanb das partculas, assim como, de diferentes defloculantes, no
comportameto reolgico, com o optie de oter brbtinas com maiores teores de
stidos. Tambn seria import ante inestigar a influéncia da matéa orgéica que

estdpresente em alguns estratos.
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Sequéncia Defloculante Defloculante Viscosidade Velocidade Torque Temperatura Spindle
) (%) (cP) (RPM) (%) cC)
Teste 1 : Cruz-B2-D1,65
1 0,33 0,11 0 0 0 0
Teste 2 : Cruz-B2-D1,70
1 0,3 0,10 0 0 0 0
Teste 3 : Cruz-B2-D1,75
1 0,41 0,14 0 0 0 0
Teste 4 : Cruz-B2-D1,85
1 0,35 0,12 200,66 100 66,9 22,3 LVv2
2 0,35 0,23 199,16 100 66,4 22,2 LVv2
3 0,31 0,34 214,45 100 71,5 22,2 LV2
4 0,35 0,46 234,85 100 78,3 22,1 Lv2
5 0,33 0,57 260,94 100 87 22,2 LVv2
Teste 1 : Cruz-B3-D1,65
1 0,3 0,10 33,29 100 11,1 18,8 Lv2
2 0,31 0,20 33,29 100 11,1 19,4 LVv2
3 0,3 0,31 33,89 100 11,3 19,6 LVv2
4 0,3 0,41 32,99 100 11 19,8 Lv2
5 0,29 0,50 35,09 100 11,7 20,1 Lv2
Teste 2 : Cruz-B3-D1,70
1 0,3 0,10 49,19 100 16,4 19,6 Lv2
2 0,3 0,20 50,39 100 16,8 19,6 Lv2
3 0,32 0,31 52,49 100 17,5 19,8 LVv2
4 0,34 0,42 60,29 100 20,1 19,8 LVv2
5 0,38 0,55 57,29 100 19,1 20,2 Lv2
6 0,35 0,67 60,59 100 20,2 20 Lv2
Teste 3 : Cruz-B3-D1,75
1 0,33 0,11 83,08 100 27,7 20,7 Lv2
2 0,36 0,23 88,18 100 29,4 20,7 Lv2
3 0,28 0,32 88,78 100 29,6 20,8 LVv2
4 0,29 0,42 92,08 100 30,7 20,8 LVv2
5 0,32 0,53 99,88 100 33,3 21,2 Lv2
6 0,28 0,51 100,18 100 33,4 21,2 Lv2
Teste 4 : Cruz-B3-D1,80
1 0,37 0,12 205,76 100 68,6 20,6 Lv2
2 0,31 0,23 203,96 100 68 20,7 Lv2
3 0,28 0,32 217,45 100 72,5 20,8 LVv2
4 0,36 0,44 250,75 100 83,6 20,6 LVv2
5 0,29 0,54 283,74 100 94,6 20,7 Lv2
6 0,36 0,66 333,43 60 66,7 20,4 Lv2
Teste 1 : Cruz-B4-D1,65
1 0,35 0,12 49,49 100 16,5 23 Lv2
2 0,32 0,23 44,69 100 14,9 22,6 Lv2
3 0,37 0,35 45,29 100 15,1 22,5 LVv2
4 0,37 0,48 46,49 100 15,5 22,5 Lv2
5 0,37 0,60 49,79 100 16,6 22,4 Lv2
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Sequéncia Defloculante Defloculante Viscosidade Velocidade Torque Temperatura Spindle
Q) (%) (cP) (RPM) (%) °C)
Teste 2: Cruz-B4-D1,70
1 0,28 0,09 78,6 100 26,2 24,6 LVv2
2 0,28 0,19 71,4 100 23,8 245 LVv2
3 0,28 0,28 74,1 100 24,7 24,5 LVv2
4 0,26 0,37 75 100 25,1 241 LV2
5 0,26 0,45 78,6 100 26,2 24 Lv2
6 0,28 0,55 87,9 100 29,3 241 LVv2
7 0,32 0,66 92,4 100 30,8 24 LVv2
Teste 3: Cruz-B4-D1,75
1 0,28 0,09 1449 100 48,3 254 LVv2
2 0,27 0,18 149,4 100 49,8 25,2 LVv2
3 0,27 0,27 158,4 100 52,8 25,1 LVv2
4 0,27 0,36 172,2 100 57,4 24,9 Lv2
5 0,27 0,45 181,5 100 60,5 24,9 LVv2
6 0,28 0,55 209,7 100 69,9 24,7 LVv2
7 0,29 0,65 251 100 83,7 249 Lv2
Teste 1 : Cruz-B5-D1,65
1 0,3 0,10 107,68 100 35,9 23,7 LVv2
2 0,3 0,20 63,59 100 21,2 23,3 Lv2
3 0,29 0,30 65,99 100 22 23,3 Lv2
4 0,31 0,41 68,09 100 22,7 23,3 LVv2
5 0,3 0,51 72,88 100 24,3 23,4 LVv2
6 0,3 0,61 77,38 100 25,8 23,3 Lv2
Teste 2 : Cruz-B5-D1,70
1 0,3 0,10 197,06 100 65,7 24,6 LVv2
2 0,3 0,20 112,78 100 37,6 241 Lv2
3 0,31 0,31 122,67 100 40,9 24 Lv2
4 0,3 0,41 132,87 100 44,3 23,8 LVv2
5 0,31 0,52 153,87 100 51,3 23,7 LVv2
Teste 3 : Cruz-B5-D1,75
1 0,3 0,10 725,85 100 60,5 25 LV3
2 0,3 0,20 299,94 100 100 24,4 LVv2
3 0,33 0,32 299,34 100 99,8 23,9 Lv2
4 0,36 0,44 345,93 60 69,2 23,8 Lv2
5 0,32 0,55 451,9 60 90,4 23,7 LVv2
6 0,33 0,66 789,83 30 79 23,6 LVv2
Teste 1 : Cruz-B6-D1,65
1 0,34 0,11 227,65 100 75,9 20,3 LVv2
2 0,33 0,23 98,68 100 32,9 20,1 LVv2
3 0,36 0,35 107,38 100 35,8 20,2 Lv2
4 0,33 0,46 106,18 100 35,4 20 Lv2
5 0,31 0,56 112,18 100 37,4 20,2 LVv2
6 0,35 0,68 116,08 100 38,7 20,2 LVv2
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Sequéncia Defloculante Defloculante Viscosidade Velocidade Torque Temperatura Spindle

9) (%) (cP) (RPM) (%) ()
Teste 2 : Cruz-B6-D1,70
1 0,34 0,11 961,79 30 96,2 20,2 Lv2
2 0,34 0,23 239,35 100 79,8 19,9 Lv2
3 0,32 0,34 241,45 100 80,5 20 Lv2
4 0,35 0,45 243,85 100 81,3 20 LVv2
5 0,29 0,55 273,54 100 91,2 20,4 LV2
6 0,27 0,64 286,44 100 95,5 20,5 Lv2

Teste 3 : Cruz-B6-D1,60

1 0,33 0,11 93,28 100 31,1 20,8 LVv2
2 0,28 0,20 53,69 100 17,9 20,8 LVv2
3 0,28 0,30 54,89 100 18,3 20,9 Lv2
4 0,31 0,40 58,49 100 19,5 20,9 Lv2
5 0,33 0,51 57,59 100 19,2 21 LVv2
6 0,34 0,52 61,79 100 20,6 21 LVv2

Teste 1 : Ara-F1-D1,65

1 0,28 0,09 SM 0 0 0 Lv2
2 0,28 0,19 180 100 60 18,5 LVv2
3 0,3 0,29 133,2 100 44,4 18 Lv2
4 0,29 0,38 138,3 100 46,1 17,8 Lv2
5 0,28 0,48 149,4 100 49,8 17,7 Lv2
6 0,28 0,57 161,7 100 53,9 18,1 LVv2
7 0,31 0,68 182,1 100 60,7 18,2 Lv2

Teste 2 : Ara-F1-D1,70

1 0,31 0,10 SM 0 0 0 Lv2
2 0,31 0,21 SM 0 0 0 LVv2
3 0,27 0,30 SM 0 0 0 LV2
4 0,21 0,37 837,8 30 83,8 19 Lv2
5 0,24 0,45 658,9 30 65,9 19 Lv2
6 0,25 0,53 663,9 30 66,4 19,1 LVv2
7 0,24 0,61 630,9 30 63,1 19,2 LV2
8 0,28 0,71 788,8 30 78,9 19,3 LV2
9 0,26 0,79 997,8 30 99,8 19,4 Lv2
10 0,26 0,88 SM 0 0 0 Lv2
Teste 3 : Ara-F1-D1,60
1 0,3 0,10 SM 0 0 0 Lv2
2 0,27 0,19 87,3 100 29,1 23,4 Lv2
3 0,29 0,29 81 100 27 23,3 LV2
4 0,26 0,38 78,3 100 26,1 23,3 LVv2
5 0,28 0,47 79,2 100 26,4 23,3 Lv2
6 0,31 0,57 82,5 100 27,5 22,9 Lv2
7 0,3 0,67 88,5 100 29,5 229 LV2
8 0,3 0,77 101,7 100 33,9 23 LV2
9 0,29 0,87 114 100 38 23,1 Lv2
10 0,32 0,98 165,3 100 55,1 23 LVv2
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Sequéncia Defloculante Defloculante Viscosidade Velocidade Torque Temperatura Spindle
Q) (%) (cP) (RPM) (%) ¢C)

Teste 1 : Ara-F5-D1,65
1 0,29 0,10 171,6 100 57,2 24 Lv2
2 0,28 0,19 88,8 100 29,6 24 Lv2
3 0,28 0,29 90,9 100 30,3 241 Lv2
4 0,33 0,40 94,8 100 31,6 241 Lv2
5 0,28 0,49 98,7 100 32,9 24,2 Lv2
6 0,28 0,58 103,5 100 34,5 241 Lv2
7 0,27 0,68 108,9 100 36,3 23,9 Lv2

Teste 2 : Ara-F5-D1,70
1 0,3 0,10 915,8 30 91,6 24 Lv2
2 0,3 0,20 208,5 100 69,5 24 Lv2
3 0,3 0,30 211,5 100 70,5 24 Lv2
4 0,29 0,40 210,6 100 70,2 24,2 Lv2
5 0,29 0,50 2271 100 75,7 24,6 Lv2
6 0,28 0,59 235,1 100 78,4 24,5 Lv2
7 0,3 0,69 259,1 100 86,4 245 Lv2

Teste 3 : Ara-F5-D1,75
1 0,31 0,10 SM 0 0 0 Lv2
2 0,35 0,22 835,8 30 83,6 25,9 Lv2
3 0,29 0,32 751,8 30 75,2 25,8 Lv2
4 0,28 0,41 788,8 30 78,9 25,5 Lv2
5 0,35 0,53 930,8 30 93,1 25,5 Lv2
6 0,27 0,62 1505 12 60,2 25,4 Lv2

Teste 4 : Ara-F5-D1,80
1 0,45 0,15 SM SM SM SM Lv2
2 0,28 0,25 SM SM SM SM Lv2
3 0,3 0,35 SM SM SM SM Lv2

Teste 1 : Part-B1-D1,65
1 0,28 0,09 68,09 100 22,7 19,7 Lv2
2 0,28 0,19 44,39 100 14,8 19,9 Lv2
3 0,3 0,29 44,69 100 14,9 20 Lv2
4 0,29 0,38 46,19 100 15,5 20,2 Lv2
5 0,28 0,48 45,89 100 15,3 20,4 Lv2
6 0,26 0,57 45,89 100 15,3 20,2 Lv2

Teste 2 : Part-B1-D1,70
1 0,27 0,09 203,66 100 67,9 20,1 Lv2
2 0,3 0,19 68,39 100 22,8 20,3 Lv2
3 0,28 0,28 71,38 100 23,8 20,3 Lv2
4 0,28 0,38 71,08 100 23,7 20,4 Lv2
5 0,27 0,47 71,98 100 24 20,4 Lv2
6 0,28 0,56 73,78 100 24,6 20,6 Lv2
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Sequéncia Defloculante Defloculante Viscosidade Velocidade Torque Temperatura Spindle
Q) (%) (cP) (RPM) (%) (C)

Teste 3 : Part-B1-D1,75
1 0,27 0,09 SM 0 0 0 Lv2
2 0,28 0,18 148,47 100 49,5 21,8 Lv2
3 0,36 0,30 131,97 100 44 21,7 Lv2
4 0,28 0,40 134,07 100 447 22 Lv2
5 0,28 0,49 139,17 100 46,4 22,1 Lv2
6 0,25 0,58 144,27 100 48,1 221 Lv2
7 0,27 0,67 143,97 100 48 22,2 Lv2

Teste 4 : Part-B1-D1,80
1 0,27 0,09 SM 0 0 0 Lv2
2 0,3 0,19 SM 0 0 0 Lv2
3 0,3 0,29 359,42 60 71,9 22,5 Lv2
4 0,33 0,40 349,93 60 70 22,7 Lv2
5 0,35 0,52 367,42 60 73,5 22,9 Lv2
6 0,28 0,61 375,92 60 75,2 22,7 Lv2

Teste 1 : Part-B2-D1,65
1 0,28 0,09 SM 0 0 0 Lv2
2 0,26 0,18 118,17 100 39,4 21,8 Lv2
3 0,24 0,26 65,69 100 21,9 21,3 Lv2
4 0,29 0,36 65,39 100 21,8 211 Lv2
5 0,28 0,45 63,29 100 21,1 20,9 Lv2
6 0,28 0,55 67,19 100 22,4 21,1 Lv2
7 0,25 0,63 70,78 100 23,6 20,9 Lv2
8 0,3 0,73 72,58 100 24,2 20,9 Lv2
9 0,28 0,83 77,38 100 25,8 21,1 Lv2
10 0,3 0,93 81,28 100 271 21,3 Lv2
11 0,32 1,04 89,08 100 29,7 21,4 Lv2

Teste 2 : Part-B2-D1,70
1 0,28 0,09 SM 100 67,9 20,1 Lv2
2 0,25 0,18 SM 100 22,8 20,3 Lv2
3 0,28 0,27 174,86 100 58,3 21,3 Lv2
4 0,29 0,37 129,87 100 43,3 21,2 Lv2
5 0,29 0,47 129,27 100 43,1 21 Lv2
6 0,25 0,55 131,37 100 43,8 21 Lv2
7 0,28 0,65 129,87 100 43,3 21 Lv2
8 0,28 0,74 160,77 100 53,6 21,2 Lv2
9 0,28 0,83 165,86 100 55,3 21,3 Lv2
10 0,29 0,93 181,16 100 60,4 21,4 Lv2
11 0,33 1,04 224,05 100 74,7 21,6 Lv2

Teste 3 : Part-B2-D1,75
1 0,36 0,12 SM 0 0 0 Lv2
2 0,29 0,22 SM 0 0 0 Lv2
3 0,24 0,30 SM 0 0 0 Lv2
4 0,26 0,39 990,79 30 99,1 22,2 LVvV2
5 0,28 0,48 416,41 60 83,3 22,1 LVvV2
6 0,32 0,59 371,92 60 74,4 22,2 LVvV2
7 0,31 0,69 374,92 60 75 22 LVvV2
8 0,28 0,79 421,91 60 84,4 22,3 LVvV2
9 0,32 0,89 485,9 60 97,2 22,5 Lv2
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Sequéncia Defloculante Defloculante Viscosidade Velocidade Torque Temperatura Spindle
Q) (%) (cP) (RPM) (%) (¢C)

Teste 4 : Part-B2-D1,80
1 0,39 0,13 SM SM SM SM Lv2
2 0,31 0,24 SM SM SM SM Lv2
3 0,15 0,29 SM SM SM SM Lv2
4 0,34 0,40 SM SM SM SM Lv2
5 0,33 0,51 SM SM SM SM Lv2
6 0,33 0,62 SM SM SM SM Lv2
7 0,33 0,73 SM SM SM SM Lv2
8 0,36 0,85 SM SM SM SM Lv2



APENDICE B — Curvas Reoldgicas
(Curvas de Fluxo e Curvas de Viscosidade)
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Tabela CRUZ B2 - Ensaio Reoldgico

Equipamento: Viscosimetro Rotacional - Marca: Brookfield

Modelo: LV - Spindle: SC4-18

. . . Tenséao de Taxa de
V'SCOTDIdade Vellg(;(:/lade % Torque Cisalhamento Cisalhamento Temp%ratura Tempo (s)

(cP) ( ) (Dicm?) ) (°C)

70,0 0,30 0,70 0,28 0,40 23,0 01:32,7
66,0 0,50 1,10 0,44 0,66 23,1 00:12,9
65,0 0,60 1,30 0,51 0,79 23,1 00:12,2
69,0 1,00 2,30 0,91 1,32 23,1 00:12,4
72,0 1,50 3,60 1,43 1,98 23,1 00:12,4
70,5 2,00 4,70 1,86 2,64 23,1 00:12,4
67,2 2,50 5,60 2,22 3,30 23,1 00:11,4
64,0 3,00 6,40 2,53 3,96 23,1 00:11,9
62,2 4,00 8,30 3,29 5,28 23,1 00:12,2
61,8 5,00 10,30 4,08 6,60 23,1 00:12,5
60,0 6,00 12,00 4,75 7,92 23,1 00:12,7
56,4 10,00 18,80 7,44 13,20 23,2 00:12,7
54,7 12,00 21,90 8,67 15,84 23,1 00:12,3
51,3 20,00 34,20 13,54 26,40 23,1 00:12,1
48,8 30,00 48,80 19,32 39,60 23,1 00:12,4
45,7 50,00 76,20 30,17 66,00 23,1 00:12,2
44,5 60,00 89,10 35,28 79,20 23,1 00:12,7
445 50,00 74,10 29,34 66,00 23,1 00:16,4
47,2 30,00 47,20 18,69 39,60 23,1 00:13,8
49,0 20,00 32,70 12,95 26,40 23,1 00:12,9
54,0 12,00 21,60 8,55 15,84 23,1 00:12,2
55,8 10,00 18,60 7,36 13,20 23,1 00:12,2
60,5 6,00 12,10 4,79 7,92 23,1 00:12,4
68,4 5,00 11,40 4,51 6,60 23,1 00:12,2
72,7 4,00 9,70 3,84 5,28 23,1 00:12,4
75,0 3,00 7,50 2,97 3,96 23,1 00:12,2
80,4 2,50 6,70 2,65 3,30 23,1 00:12,5
81,0 2,00 5,40 2,14 2,64 23,1 00:11,9
82,0 1,50 4,10 1,62 1,98 23,2 00:12,7
120,0 1,00 4,00 1,58 1,32 23,2 00:12,2
155,0 0,60 3,10 1,23 0,79 23,2 00:12,5
162,0 0,50 2,70 1,07 0,66 23,1 00:12,4

220,0 0,30 2,20 0,87 0,40 23,2 00:11,9



Tensédo de Cisalhamento (D/cm?2)

40,00 -

35,00

CRUZ B3

30,00

25,00

20,00 -

15,00 4

10,00 -

5,00 A

0,00

0,00

10,00

20,00

30,00 40,00 50,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

60,00

70,00 80,00

Viscosidade (cP)

600,0

CRUZ B3

500,0 -

400,0 -

300,0 -

200,0 -

100,0

0,0

*

0,00

5,00

10,00

15,00 20,00 2500 30,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

35,00

40,00 45,00
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Tabela CRUZ B3 - Ensaio Reoldgico

Equipamento: Viscosimetro Rotacional - Marca: Brookfield

Modelo: LV - Spindle: SC4-18

145

. . . Tensé&o de Taxa de
Viscosidade Velocidade % Torque Cisalhamento Cisalhamento Temperatura Tempo (s)
(cP) (RPM) 2 -1
(D/ecm?) (s7)

120,0 0,30 1,20 0,48 0,40 23,2  00:42,0
108,0 0,50 1,80 0,71 0,66 23,2 00:12,4
105,0 0,60 2,10 0,83 0,79 23,2 00:13,0
117,0 1,00 3,90 1,54 1,32 23,2  00:11,9
124,0 1,50 6,20 2,45 1,98 23,2 00:12,2
123,0 2,00 8,20 3,25 2,64 23,2 00124
111,6 2,50 9,30 3,68 3,30 23,2 00:13,0
115,0 3,00 11,50 4,55 3,96 23,2 00:11,9
111,0 4,00 14,80 5,86 5,28 23,2 00:13,0
109,2 5,00 18,20 7,21 6,60 23,2  00:12,9
106,0 6,00 21,20 8,39 7,92 23,2  00:11,9
96,0 10,00 32,00 12,67 13,20 23,2 00:12,5
90,2 12,00 36,10 14,29 15,84 23,2 00:12,7
79,2 20,00 52,80 20,90 26,40 23,2 00:12,2
70,4 30,00 70,40 27,87 39,60 23,3 00124
71,2 20,00 47,50 18,81 26,40 23,3 00:13,7
83,0 12,00 33,20 13,14 15,84 23,3 00:11,9
87,9 10,00 29,30 11,60 13,20 23,3 00:13,2
106,5 6,00 21,30 8,43 7,92 23,3 00:12,7
112,8 5,00 18,80 7,44 6,60 23,3 00:12,7
126,7 4,00 16,90 6,69 5,28 23,3 00:12,9
142,0 3,00 14,20 5,62 3,96 23,2 00:12,2
154,8 2,50 12,90 5,11 3,30 23,3 00:12,2
169,5 2,00 11,30 4,47 2,64 23,2 00:12,9
204,0 1,50 10,20 4,04 1,98 23,2 00:12,7
260,9 1,00 8,70 3,44 1,32 23,3 00:12,9
334,9 0,60 6,70 2,65 0,79 23,3 00:12,2
347,9 0,50 5,80 2,30 0,66 23,3 00:12,7
519,9 0,30 5,20 2,06 0,40 23,3 00:13,2



Tenséo de Cisalhamento (D/cm?2)

40,00 -

35,00 A

30,00 -

25,00 -

20,00 -

15,00

CRUZ B4

10,00

~

5,00 A

0,00
0,00

10,00 20,00

30,00 40,00 50,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

60,00 70,00 80,00

Viscosidade (cP)

300,0

CRUZ B4

250,0 ¢
200,0 X’

150,0 -

100,0 [k‘

50,0

*

0,0
0,00

5,00

10,00

15,00 20,00 25,00 30,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

35,00 40,00 45,00
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Tabela CRUZ B4 - Ensaio Reoldgico

Equipamento: Viscosimetro Rotacional - Marca: Brookfield

Modelo: LV - Spindle: SC4-18

. . . Tenséao de Taxa de
V'SCOSI;dade Velgc;ﬁﬂade % Torque Cisalhamento Cisalhamento Temp%ratura Tempo (s)

(P) (RPM) (Diom?) e (C)

60,0 0,30 0,60 0,24 0,40 21,2 02:15,1
90,0 0,50 1,50 0,59 0,66 21,2 00:13,2
100,0 0,60 2,00 0,79 0,79 21,2 00:13,2
126,0 1,00 4,20 1,66 1,32 21,2 00:14,2
108,0 1,50 5,40 2,14 1,98 21,2 00:14,7
111,0 2,00 7,40 2,93 2,64 21,2 00:13,2
100,8 2,50 8,40 3,33 3,30 21,2 00:13,0
100,0 3,00 10,00 3,96 3,96 21,2 00:13,4
94,5 4,00 12,60 4,99 5,28 21,2 00:14,5
91,2 5,00 15,20 6,02 6,60 21,2 00:12,2
89,5 6,00 17,90 7,09 7,92 21,2 00:12,9
82,8 10,00 27,60 10,93 13,20 21,2 00:12,4
80,0 12,00 32,00 12,67 15,84 21,2 00:13,4
74,8 20,00 49,90 19,76 26,40 21,2 00:14,5
70,5 30,00 70,50 27,91 39,60 21,2 00:13,7
72,6 20,00 48,40 19,16 26,40 21,2 00:13,2
78,2 12,00 31,30 12,39 15,84 21,2 00:12,7
83,7 10,00 27,90 11,05 13,20 21,2 00:13,0
89,5 6,00 17,90 7,09 7,92 21,2 00:11,9
95,4 5,00 15,90 6,30 6,60 21,2 00:12,4
104,2 4,00 13,90 5,50 5,28 21,2 00:12,9
111,0 3,00 11,10 4,39 3,96 21,2 00:13,2
109,2 2,50 9,10 3,60 3,30 21,2 00:12,4
120,0 2,00 8,00 3,17 2,64 21,2 00:13,7
128,0 1,50 6,40 2,53 1,98 21,2 00:13,5
162,0 1,00 5,40 2,14 1,32 21,2 00:13,4
205,0 0,60 4,10 1,62 0,79 21,2 00:14,5
198,0 0,50 3,30 1,31 0,66 21,2 00:13,9

2499 0,30 2,50 0,99 0,40 21,2 00:13,2



Tensdo de Cisalhamento (D/cm?2)

40,00 -

35,00

CRUZB5

30,00

25,00

20,00 A
15,00

10,00 -

5,00

0,00 g

0,00

10,00

20,00

30,00 40,00 50,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

60,00

70,00 80,00

Viscosidade (cP)

900,0

CRUZ B5

700,0

800,0 - o\

600,0
500,0 -
400,0
300,0 -
200,0

100,0

000,0

0,00

2,00

4,00

6,00 8,00 10,00 12,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

14,00

16,00 18,00
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Tabela CRUZ B5 - Ensaio Reoldgico

Equipamento: Viscosimetro Rotacional - Marca: Brookfield

Modelo: LV - Spindle: SC4-18

) . . Tensédo de Taxa de

VlscosF|>dade Velgc;sﬂade % Torque Cisalhamento Cisalhamento Temriecratura Tempo (s)
(cP) ( ) (D/sz) (5'1) (°C)
239,9 0,30 2,40 0,95 0,40 24,2 02:09,5
281,9 0,50 4,70 1,86 0,66 24,2 00:13,5
324,9 0,60 6,50 2,57 0,79 24,3 00:12,7
299,9 1,00 10,00 3,96 1,32 24,3 00:11,7
281,9 1,50 14,10 5,58 1,98 24,3 00:14,5
290,9 2,00 19,40 7,68 2,64 24,3 00:12,2
269,9 2,50 22,50 8,91 3,30 24,3 00:12,2
261,9 3,00 26,20 10,37 3,96 24,3 00:11,7
240,7 4,00 32,10 12,71 5,28 24,3 00:11,4
226,2 5,00 37,70 14,93 6,60 24,3 00:11,4
218,0 6,00 43,60 17,26 7,92 24,3 00:11,7
193,2 10,00 64,40 25,50 13,20 24,3 00:11,7
183,7 12,00 73,50 29,10 15,84 24,3 00:11,7
186,3 10,00 62,10 24,59 13,20 24,4 00:05,4
207,5 6,00 41,50 16,43 7,92 24,3 00:15,7
220,8 5,00 36,80 14,57 6,60 24,4 00:13,2
236,2 4,00 31,50 12,47 5,28 24,3 00:13,4
260,9 3,00 26,10 10,33 3,96 24,3 00:12,7
284,3 2,50 23,70 9,38 3,30 24,3 00:12,7
307,4 2,00 20,50 8,12 2,64 24,4 00:12,2
343,9 1,50 17,20 6,81 1,98 24,3 00:11,4
425,9 1,00 14,20 5,62 1,32 24,3 00:11,9
564,9 0,60 11,30 4,47 0,79 24,3 00:12,0
599,9 0,50 10,00 3,96 0,66 24,3 00:11,7

799,8 0,30 8,00 3,17 0,40 24,3 00:11,4



Tenséao de Cisalhamento (D/cm2)

40,00 -

35,00 -

30,00 -

25,00 -

20,00 -

15,00

CRUZ B6

10,00 A

5,00 A

0,00
0,00

10,00

20,00 30,00 40,00 50,00 60,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

70,00

80,00

Viscosidade (cP)

10.000

CRUZ B6

9.000

8.000

7.000
6.000

5.000 -
4.000

3.000 -
2.000

1.000

000

0,00

0,50 1,00 1,50 2,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

2,50
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Tabela CRUZ B6 - Ensaio Reoldgico
Equipamento: Viscosimetro Rotacional - Marca: Brookfield

Modelo: LV - Spindle: SC4-18

i ) . Tensédo de Taxa de

VISCOSFI,dade Vellc_\),c;;\j/lade % Torque Cisalhamento Cisalhamento TempoeCratura Tempo (s)
(P) (RPM) (Dlom?) ) (C)
890 0,30 8,90 3,52 0,40 22,9 01:51,1
1.824 0,50 30,40 12,04 0,66 22,9 00:14,2
2.340 0,60 46,80 18,53 0,79 22,9 00:15,2
2.187 1,00 72,90 28,86 1,32 22,9 00:13,2
1.998 1,50 99,90 39,55 1,98 22,9 00:12,9
4.659 0,60 93,20 36,90 0,79 23,0 00:45,7
5.669 0,50 94,50 37,41 0,66 23,0 00:14,0

9.078 0,30 90,80 35,95 0,40 23,0 00:12,4



Tensé&o de Cisalhamento (D/cm?2)

40,00 -

35,00

ARA F5

30,00

fl
25,00 A
20,00 -
15,00
10,00 -

5,00

0,00

0,00

10,00

20,00

30,00 40,00 50,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

60,00

70,00

80,00

Viscosidade (cP)

9.000

ARA 5

8.000 -

7.000 -

6.000

5.000 -

4.000 -

3.000

2.000 -

1.000 -

000

0,00

0,20

0,40

0,60 0,80

Taxa de Cisalhamento (1/s)

1,00

1,20

1,40
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Tabela ARA F5 - Ensaio Reoldgico
Equipamento: Viscosimetro Rotacional - Marca: Brookfield

Modelo: LV - Spindle: SC4-18

! , . Tensao de Taxa de
Viscosidade Velocidade % Torque Cisalhamento Cisalhamento Temperatura Tempo (s)
(cP) (RPM) 2 r (°C)
(D/cm”®) (s)

1.570 0,30 15,70 6,22 0,40 23,8 01:00,9
2.208 0,50 36,80 14,57 0,66 23,8 00:12,9
2.574 0,60 51,50 20,39 0,79 23,8 00:12,5
2.283 1,00 76,10 30,13 1,32 23,9 00:11,6
4.464 0,60 89,30 35,36 0,79 23,8 00:15,0
5.213 0,50 86,90 34,41 0,66 23,8 00:12,9

8.078 0,30 80,80 31,99 0,40 23,8 00:12,7



Tenséo de Cisalhamento (D/cm?2)

ARA F1

40,00 ~

35,00 A

30,00 -

25,00 -

20,00 -

15,00

10,00

5,00 -

0,00 ‘ ‘ \ \ \ \

0,00 10,00 20,00 30,00 40,00 50,00 60,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

70,00

80,00

Viscosidade (cP)

ARA F1

9000

8000 - ‘\
7000

6000

5000 -

4000

3000 -

2000 -

1000

O T T T T T

0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

1,20

1,40
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Tabela ARA F1 - Ensaio Reoldgico

Equipamento: Viscosimetro Rotacional - Marca: Brookfield

Modelo: LV - Spindle: SC4-18

. . . Tensao de Taxa de

V|scosl;dade Velglcgr\iﬂade % Torque Cisalhamento Cisalhamento Temeegatura Tempo (s)
(cP) (RPM) (Dlom?) ) ()
1430 0,30 14,30 5,66 0,40 23,9 00:43,5
2208 0,50 36,80 14,57 0,66 23,9 00:12,4
2869 0,60 57,40 22,73 0,79 23,8 00:11,9
2531 1,00 84,40 33,42 1,32 23,9 00:12,4
4694 0,60 93,90 37,18 0,79 23,9 00:43,0
5423 0,50 90,40 35,79 0,66 23,9 00:13,2

8118 0,30 81,20 32,15 0,40 23,9 00:13,7
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Tensé&o de Cisalhamento (D/cm?2)

40,00 -

35,00

PART B1

30,00

25,00 A

20,00 A

15,00

10,00

5,00 ?

0,00
0,00

10,00

20,00

30,00 40,00 50,00 60,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

70,00

80,00

Viscosidade (cP)

700,0

PART B1

600,0

500,0 -

400,0

300,0 i

200,0 -

100,0 -

000,0

0,00

5,00

10,00 15,00 20,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

25,00

30,00




157

Tabela PART B1 - Ensaio Reoldgico

Equipamento: Viscosimetro Rotacional - Marca: Brookfield

Modelo: LV - Spindle: SC4-18

. . . Tensao de Taxa de
Viscosidade Velocidade % Torque Cisalhamento Cisalhamento Temperatura Tempo (s)
(cP) (RPM) 2 1 (°C)
(D/cm?) (s7)

279,9 0,30 2,80 1,11 0,40 23,6 00:35,4
371,9 0,50 6,20 2,45 0,66 23,7 00:21,9
364,9 0,60 7,30 2,89 0,79 23,7 00:12,5
338,9 1,00 11,30 4,47 1,32 23,7 00:12,2
305,9 1,50 15,30 6,06 1,98 23,8 00:11,5
275,9 2,00 18,40 7,28 2,64 23,9 00:11,7
250,7 2,50 20,90 8,27 3,30 23,9 00:11,4
239,9 3,00 24,00 9,50 3,96 23,9 00:12,4
219,0 4,00 29,20 11,56 5,28 23,9 00:11,7
205,2 5,00 34,20 13,54 6,60 23,9 00:12,2
195,0 6,00 39,00 15,44 7,92 23,9 00:12,2
168,0 10,00 56,00 22,17 13,20 23,9 00:11,4
160,2 12,00 64,10 25,38 15,84 23,9 00:12,0
140,1 20,00 93,40 36,98 26,40 24,0 00:12,7
159,2 12,00 63,70 25,22 15,84 24,0 00:12,2
168,0 10,00 56,00 22,17 13,20 24,0 00:12,4
195,5 6,00 39,10 15,48 7,92 24,0 00:12,4
209,4 5,00 34,90 13,82 6,60 24,0 00:12,7
226,5 4,00 30,20 11,96 5,28 24,1 00:11,9
257,9 3,00 25,80 10,21 3,96 24,1 00:12,7
266,3 2,50 22,20 8,79 3,30 24,0 00:12,7
293,9 2,00 19,60 7,76 2,64 24,0 00:12,2
323,9 1,50 16,20 6,41 1,98 24,0 00:12,9
407,9 1,00 13,60 5,38 1,32 241 00:12,2
529,9 0,60 10,60 4,20 0,79 241 00:12,5
587,9 0,50 9,80 3,88 0,66 241 00:12,4

559,9 0,30 5,60 2,22 0,40 24,1 00:15,0



Tenséo de Cisalhamento (D/cm2)

40,00

35,00

PART B2

30,00

25,00 -

20,00 -

15,00

10,00

5,00 -

0,00

0,00

10,00

20,00

30,00 40,00 50,00 60,00 70,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

80,00

Viscosidade (cP)

2.500,0

PART B2

2.000,0 -

1.500,0 -

1.000,0

500,0

000,0
0,00

1,00

2,00

3,00 4,00 5,00 6,00 7,00 8,00

Taxa de Cisalhamento (1/s)

9,00
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Tabela PART B2 - Ensaio Reoldgico
Equipamento: Viscosimetro Rotacional - Marca: Brookfield

Modelo: LV - Spindle: SC4-18

) . . Tensé&o de Taxa de
Viscosidade Velocidade % Torque Cisalhamento Cisalhamento Temperatura Tempo (s)
(cP) (RPM) 2 1 (°C)
(D/ecm®) (s7)

619,9 0,30 6,20 2,45 0,40 24,3 00:40,9
731,8 0,50 12,20 4,83 0,66 24,3 00:12,4
764,8 0,60 15,30 6,06 0,79 24,3 00:11,7
704,8 1,00 23,50 9,30 1,32 24,3 00:12,2
625,9 1,50 31,30 12,39 1,98 24,3 00:11,9
595,4 2,00 39,70 15,72 2,64 24,3 00:12,2
548,3 2,50 45,70 18,09 3,30 24,3 00:11,7
515,9 3,00 51,60 20,43 3,96 24,3 00:11,4
464,9 4,00 62,00 24,55 5,28 24,3 00:11,7
427 .1 5,00 71,20 28,19 6,60 24,3 00:12,2
397,4 6,00 79,50 31,48 7,92 24,3 00:11,7
428,3 5,00 71,40 28,27 6,60 24,4 00:12,9
4746 4,00 63,30 25,06 5,28 24,4 00:11,9
544,9 3,00 54,50 21,58 3,96 24,3 00:13,5
602,3 2,50 50,20 19,87 3,30 24,4 00:12,2
680,9 2,00 45,40 17,97 2,64 24 .4 00:12,4
805,8 1,50 40,30 15,96 1,98 24.5 00:12,7
992,8 1,00 33,10 13,10 1,32 24.5 00:11,7
1.354,7 0,60 27,10 10,73 0,79 24.5 00:11,7
1.625,7 0,50 27,10 10,73 0,66 24,4 00:12,7

2.229,5 0,30 22,30 8,83 0,40 24,4 00:12,4



APENDICE C — Difratogramas de Raios X
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¥/10-0418 (D) - Vermiculite - Mg11AI5FeSi11042-40H20
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Particle Size Distribution
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Particle Size Distribution
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Particle Size (um)

.Cruz B2 - Awerage, terca-feira, 17 de outubro de 2006 11:45:10

Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below % Mesh No | Aperture pm | Volume In %| Vol Below % Mesh No | Aperture um | Volume In %[ Vol Below %
10 2000 100.00 35 500 100.00 120 125 99.90
0.00 0.00 0.27
12 1680 100.00 40 420 100.00 140 105 99.63
0.00 0.00 0.60
14 1410 100.00 45 354 100.00 170 88 99.04
0.00 0.00 1.06
16 1190 100.00 50 297 100.00 200 74 97.97
0.00 0.00 1.55
18 1000 100.00 60 250 100.00 230 63 96.42
0.00 0.00 2.37
20 841 100.00 70 210 100.00 270 53 94.06
0.00 0.00 3.40
25 707 100.00 80 177 100.00 325 44 90.66
0.00 0.01 3.90
30 595 100.00 100 149 99.99 400 37 86.76
0.00 0.09
35 500 100.00 120 125 99.90
4 Particle Size Distribution
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Particle Size (um)
.Cruz B3 - Average, terca-feira, 17 de outubro de 2006 11:57:38
Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below % Mesh No | Aperture um | Volume In %| Vol Below % Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below %
10 2000 100.00 35 500 100.00 120 125 98.49
0.00 0.00 1.27
12 1680 100.00 40 420 100.00 140 105 97.22
0.00 0.00 1.87
14 1410 100.00 45 354 100.00 170 88 95.35
0.00 0.00 2.46
16 1190 100.00 50 297 100.00 200 74 92.89
0.00 0.00 2.86
18 1000 100.00 60 250 100.00 230 63 90.03
0.00 0.06 3.65
20 841 100.00 70 210 99.94 270 53 86.38
0.00 0.20 4.47
25 707 100.00 80 177 99.75 325 44 81.91
0.00 0.44 4.50
30 595 06D 100.00 100 149 08 99.31 400 37 77.41
35 500 ' 100.00 120 125 ’ 98.49
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Particle Size Distribution
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[ Cruz B4 - Awerage, terga-feira, 17 de outubro de 2006 12:04:21
Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below % Mesh No | Aperture pm | Volume In %| Vol Below % Mesh No | Aperture um | Volume In %[ Vol Below %
10 2000 100.00 35 500 100.00 120 125 99.72
0.00 0.00 0.43
12 1680 100.00 40 420 100.00 140 105 99.29
0.00 0.00 0.83
14 1410 100.00 45 354 100.00 170 88 98.46
0.00 0.00 1.38
16 1190 100.00 50 297 100.00 200 74 97.09
0.00 0.00 1.92
18 1000 100.00 60 250 100.00 230 63 95.16
0.00 0.00 2.86
20 841 100.00 70 210 100.00 270 53 92.31
0.00 0.00 3.99
25 707 100.00 80 177 100.00 325 44 88.31
0.00 0.07 4.47
30 595 0.00 100.00 100 149 0.20 99.93 400 37 83.84
35 500 ' 100.00 120 125 ’ 99.72
Particle Size Distribution
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Particle Size (um)
.Cruz B5 - Average, terca-feira, 17 de outubro de 2006 12:09:34
Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below % Mesh No | Aperture um | Volume In %| Vol Below % Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below %
10 2000 100.00 35 500 100.00 120 125 100.00
0.00 0.00 0.19
12 1680 100.00 40 420 100.00 140 105 99.81
0.00 0.00 1.28
14 1410 100.00 45 354 100.00 170 88 98.53
0.00 0.00 217
16 1190 100.00 50 297 100.00 200 74 96.35
0.00 0.00 3.05
18 1000 100.00 60 250 100.00 230 63 93.31
0.00 0.00 4.34
20 841 100.00 70 210 100.00 270 53 88.97
0.00 0.00 5.67
25 707 100.00 80 177 100.00 325 44 83.30
0.00 0.00 5.86
30 595 0.00 100.00 100 149 0.00 100.00 400 37 77.44
35 500 ' 100.00 120 125 ' 100.00
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Volume (%)

Particle Size Distribution

%.01

0.1 1 10 100 1000 10000
Particle Size (um)
I Cruz B6 - Awerage, terga-feira, 17 de outubro de 2006 12:14:58

Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below % Mesh No | Aperture pm | Volume In %| Vol Below % Mesh No | Aperture um | Volume In %[ Vol Below %
10 2000 100.00 35 500 99.98 120 125 99.26

0.00 0.03 0.58
12 1680 100.00 40 420 99.96 140 105 98.68

0.00 0.04 1.02
14 1410 100.00 45 354 99.92 170 88 97.66

0.00 0.06 1.59
16 1190 100.00 50 297 99.86 200 74 96.06

0.00 0.05 2.10
18 1000 100.00 60 250 99.82 230 63 93.97

0.00 0.05 2.95
20 841 100.00 70 210 99.77 270 53 91.01

0.00 0.07 3.93
25 707 100.00 80 177 99.70 325 44 87.08

0.00 0.14 4.22
30 595 0.02 100.00 100 149 0.30 99.56 400 37 82.87

35 500 ' 99.98 120 125 ’ 99.26
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Particle Size Distribution
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.ARA F1 - Average, terca-feira, 17 de outubro de 2006 12:19:59
Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below % Mesh No | Aperture pm | Volume In %| Vol Below % Mesh No | Aperture um | Volume In %[ Vol Below %
10 2000 100.00 35 500 100.00 120 125 99.74
0.00 0.00 0.37
12 1680 100.00 40 420 100.00 140 105 99.37
0.00 0.00 0.74
14 1410 100.00 45 354 100.00 170 88 98.62
0.00 0.01 1.25
16 1190 100.00 50 297 99.98 200 74 97.38
0.00 0.01 1.74
18 1000 100.00 60 250 99.97 230 63 95.64
0.00 0.01 2.59
20 841 100.00 70 210 99.96 270 53 93.05
0.00 0.01 3.61
25 707 100.00 80 177 99.95 325 44 89.43
0.00 0.05 4.03
30 595 0.00 100.00 100 149 016 99.90 400 37 85.40
35 500 ' 100.00 120 125 ’ 99.74
Particle Size Distribution
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Particle Size (um)
IJARA F5 - Average, terga-feira, 17 de outubro de 2006 12:24:43
Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below % Mesh No | Aperture um | Volume In %| Vol Below % Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below %
10 2000 100.00 35 500 100.00 120 125 99.74
0.00 0.00 0.38
12 1680 100.00 40 420 100.00 140 105 99.36
0.00 0.00 0.70
14 1410 100.00 45 354 100.00 170 88 98.66
0.00 0.00 1.17
16 1190 100.00 50 297 100.00 200 74 97.49
0.00 0.00 1.66
18 1000 100.00 60 250 100.00 230 63 95.83
0.00 0.00 2.51
20 841 100.00 70 210 100.00 270 53 93.32
0.00 0.00 3.59
25 707 100.00 80 177 100.00 325 44 89.73
0.00 0.06 4.09
30 595 0.00 100.00 100 149 0.20 99.94 400 37 85.64
35 500 ' 100.00 120 125 ’ 99.74
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Volume (%)
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.PART B1 - Average, terca-feira, 17 de outubro de 2006 12:33:03
Mesh No| Aperture um | Volume In % | Vol Below % Mesh No | Aperture pm | Volume In %| Vol Below % Mesh No | Aperture um | Volume In %[ Vol Below %
10 2000 100.00 35 500 99.98 120 125 98.94
0.00 0.04 0.73
12 1680 100.00 40 420 99.94 140 105 98.21
0.00 0.06 1.17
14 1410 100.00 45 354 99.88 170 88 97.04
0.00 0.06 1.67
16 1190 100.00 50 297 99.83 200 74 95.37
0.00 0.06 2.08
18 1000 100.00 60 250 99.77 230 63 93.30
0.00 0.07 2.82
20 841 100.00 70 210 99.70 270 53 90.48
0.00 0.11 3.66
25 707 100.00 80 177 99.59 325 44 86.82
0.00 0.22 3.88
30 595 0.02 100.00 100 149 0.43 99.37 400 37 82.94
35 500 ' 99.98 120 125 ' 98.94
Particle Size Distribution
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Particle Size (um)
PART B2 - Awerage, terca-feira, 17 de outubro de 2006 12:39:09
Mesh No| Aperture pm | Volume In % | Vol Below % Mesh No | Aperture pm [ Volume In %| Vol Below % Mesh No| Aperture pm | Volume In % | Vol Below %
10 2000 100.00 35 500 100.00 120 125 98.52
0.00 0.00 1.17
12 1680 100.00 40 420 100.00 140 105 97.35
0.00 0.00 1.71
14 1410 100.00 45 354 100.00 170 88 95.64
0.00 0.00 2.26
16 1190 100.00 50 297 100.00 200 74 93.38
0.00 0.00 2.63
18 1000 100.00 60 250 100.00 230 63 90.75
0.00 0.08 3.35
20 841 100.00 70 210 99.92 270 53 87.40
0.00 0.21 4.12
25 707 100.00 80 177 99.71 325 44 83.28
0.00 0.43 4.17
30 595 0.00 100.00 100 149 0.76 99.28 400 37 79.12
35 500 ' 100.00 120 125 ’ 98.52
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