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Influéncia da matéria prima e da queima sobre as propriedades de
produtos obtidos com massas da ceramica vermelha.

RESUMO

Atualmente o setor produtivo de ceramica vermelha utiliza dois ciclos de queima,
lento e rapido. No entanto, o ciclo lento, o mais utilizado pelos ceramistas brasileiros,
chega muitas vezes a periodos de 24 a 48 horas de duragdo, acarretando demora
na produgdo e, consequentemente, maior consumo de energia térmica, mais
demanda de combustiveis e a geracéo de residuos e poluentes. Este trabalho teve
como objetivo avaliar a influencia da taxa de aquecimento sobre a microestrutura e
propriedades de pecas obtidas a partir de massas empregadas na obtencédo de
produtos da ceramica vermelha. Para tanto, foram utlizadas matérias-primas
provenientes de olarias dos Estados da Paraiba e do Rio Grande do Norte. As
massas foram beneficiadas e posteriormente submetidas as seguintes
caracterizagbes: fisicas, quimicas, mineralogica, granulométrica e térmica. Os
corpos de prova foram conformados por extrusdao, em seguida submetidos a queima
em temperaturas de 800, 900 e 1000 °C e taxas de aquecimento de 1, 2, 5, 10, 15,
20 e 30°C/min, permanecendo na temperatura maxima durante 1 hora. Por fim foram
avaliadas as seguintes propriedades: densidade aparente, retracao linear, absorcéao
de agua e resisténcia a flexdo, também foi avaliada a cor de queima. As massas
ceramicas apresentaram teores de éxidos e plasticidade de acordo com as utilizadas
para a producao de produtos da ceramica vermelha. As pecas obtidas com a massa
contendo menores teores de 6xido de ferro e 6xidos alcalinos, quando submetidas
as taxas de aquecimento mais rapidas apresentaram melhor estabilidade e
propriedades tecnoldgicas. Através da analise mineraldgica dos pés, apds a etapa
de queima pode-se observar picos caracteristicos das fases quartzo, mulita, anortita,
hematita e mica. As superficies de fratura das pecas queimadas apresentaram
morfologias caracterizadas por texturas rugosas, presenca de poros interconectados
e isolados, trincas e particulas de quartzo. Para as maiores taxas de aquecimento
foi possivel observar a presenca de poros maiores e regides com aspecto
esponjoso, caracteristico da presenca do defeito denominado “coragao negro”.

Palavras-chave: massas ceramicas, ceramica vermelha, ciclo de queima.
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Influence of composition and firing on the properties of products obtained

with masses of red ceramic.

Abstract

Currently the production of red ceramic industry uses two firing cycles, slow and fast.
However, the low rate is more used in traditional ceramic, periods often reached 24-
48 hours, causing delay in the production and therefore increased consumption of
thermal energy. This work aimed to evaluate the influence of heating rate on the
microstructure and properties of parts obtained from masses used to obtain products
of red ceramic. For this purpose, it was used clay masses provided by two red
ceramics industries from the state of Paraiba and one from the state of Rio Grande
do Norte. The masses were humidified, until reaching the adequate plasticity,
remained in rest for 24 hours, and then were submitted to the process of extrusion.
Then they were sintered in a laboratory electrical oven, at temperatures of 800, 900
and 1000°C, with different heating rates: 1, 2, 5, 10, 15, 20 and 30°C/min. After the
sintering stage it was determined the following properties: water absorption, linear
shrinkage, apparent porosity and mechanical bending resistance in three points. The
color after firing also was evaluated. The oxide contents and plasticity presented in
the ceramic masses are consistent with the ones used for the production of red
ceramics. Parts obtained from the mass containing smaller amounts of iron oxide and
alkali oxides, when subjected to heating rates faster showed better stability and
technological properties. It can be observed for the three temperatures, the presence
of characteristic peaks for quartz, mica anorthite, illite, hematite and mullite. The
fracture surfaces of the parts were characterized by rough textures, presence of
isolated and interconnected pores, cracks and quartz particles. For higher heating
rates was possible to observe the presence of larger pores and regions with spongy
characteristic.

Keywords: ceramic masses, red ceramic, firing cycle.
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1.0 - INTRODUCAO

Fatos histéricos e evidéncias arqueoldgicas comprovam que 0s materiais
ceramicos fazem parte das atividades mais antiga da humanidade. Diversos
utensilios com indicios de mais de 4.000 a.C, encontrados no oriente, nos levam a
compreender quanto o homem utiliza as argilas para atender as suas necessidades
basicas, como construgdes de casas, vasos, depositos, utilidades domésticas, etc..
Com o desenvolvimento tecnoldgico, a ceramica foi evoluindo e novas técnicas de
processamento foram se adequando a fabricacdo de uma série de produtos voltados
a aplicacao na construcao civil.

O segmento da ceramica vermelha produz, principalmente, blocos, tijolos
macicos, elementos de lajes, blocos de vedacdo e estruturais, telhas, manilhas e
pisos rusticos e € muito importante na geragao de renda do setor industrial brasileiro
(PEREZ et al., 2010).

As argilas sdo as matérias-primas mais importantes no processamento de
pecas da ceramica tradicional, sendo utilizada na fabricacdo de todos os tipos de
produtos ceramicos deste setor. Cada produto requer argilas que apresentem
caracteristicas apropriadas, em geral estas ndo devem conter fases expansivas, a
perda ao fogo e retragdo apds secagem e queima deve ser baixa (NAHDI et al.,
2001).

As empresas de ceramica vermelha utilizam na formulacdo das suas massas
diferentes tipos de argilas, com distintas caracteristicas fisicas e mineralégicas. Uma
massa ceramica nao pode ser constituida apenas por argilas muito plasticas, em
razao das dificuldades de processamento, ocorre entdo uma necessidade de
formulac6es de massas. Essas massas sao compostas de duas argilas, uma mais
plastica e outra menos plastica, 0 que acarreta uma "mistura" de granulometrias,
sendo a fragcdo mais "fina" associada a argila e as demais (mais grosseiras)
relacionadas aos desplastificantes (quartzo e feldspato).

No Brasil existem cerca de 14.000 empresas de ceramica vermelha
espalhada por todo territdério nacional, sendo que a maioria das empresas € de

pequeno e meédio porte. As empresas de ceramica vermelha utilizam matérias

16
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primas argilosas naturais, as quais estdo sujeitas a larga variabilidade de suas
propriedades (PINHEIRO e HOLANDA, 2010).

Dentre as etapas do processo de fabricacdo de pecas da ceramica vermelha,
destaca-se a queima, etapa na qual ocorrem transformacdes estruturais (fisicas e
quimicas), tais como: perda de agua adsorvida, desidroxilagdo, consolidagdo do
formato da pecga e formacao de novas fases cristalinas, que sdo determinantes para
as propriedades fisico-mecéanicas do produto final. Portanto, a definicdo dos
parametros de queima se constitui na atualidade em um dos principais fatores
tecnolégicos na industria de ceramica vermelha, com implicagdes econdmicas,
energéticas e ambientais.

O comportamento das diferentes matérias primas frente a agao do calor ira
definir, em muitos casos, a tipologia de produto a serem fabricadas, suas
caracteristicas técnicas e as variaveis de queima empregadas, isto é, temperatura
maxima de queima e duragéo do ciclo de queima (PINTO et al., 2005).

Além da temperatura, a taxa de aquecimento € uma das principais variaveis
que determinam um ciclo de queima. Em processos industriais que utilizam elevadas
temperaturas e uma maior velocidade de queima pode proporcionar uma diminuigcao
do custo de producao e aumento da produtividade.

A tecnologia de queima rapida tem se tornado tema de projetos em institutos
de pesquisas e universidades, podendo ser uma tecnologia que, em breve, possa
contribuir de forma positiva para o setor da ceramica estrutural e, que logicamente,
implicard na diminuigcdo do tempo de queima, aumento da produtividade, economia
da energia calorifica e menor agressao ao ambiente.

O constante desenvolvimento de novas tecnologias e a busca por produtos de
melhor qualidade, possibilitando uma alta produtividade com uma melhor relagcao
custo-beneficio e redugdo do impacto ambiental vem despertando pesquisas no
processamento da ceramica vermelha. A inclusdo da queima rapida nos produtos da
ceramica estrutural ou vermelha é atualmente o mais importante processo de
inovacado em estudo para otimizagao do processo de queima desse setor (DUTRA et
al., 2009).

Dentro deste contexto, este trabalho visa contribuir com informacdes a
respeito da possibilidade de se utilizar taxas de aguecimento rapido na queima de
produtos da ceramica vermelha, em particular nos blocos ceramicos.
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2.0 - OBJETIVOS

2.1 Geral

Estudar a influéncia da composigcdo mineraldgica, da temperatura e da taxa

de aquecimento sobre as propriedades tecnoldgicas de pecas obtidas com massas

da ceramica vermelha.

2.2 Especificos

v

Determinar as caracteristicas quimicas, mineralégicas e granulométricas
das massas ceramicas;

Comparar as andlises granulométricas com o diagrama de Winkler;
Determinar a plasticidade das massas pelos métodos de Casagrande e
Pfefferkorn e comparar os resultados obtidos com as caracteristicas
mineraldgicas e granulométricas das mesmas;

Avaliar a influéncia da granulometria, da composicdo mineraldgica e do
ciclo de aquecimento sobre as propriedades fisicas e mecanicas das
pegas ceramicas;

Analisar as caracteristicas microestruturais das pecas submetidas aos

diferentes ciclos de queima.

18
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3.0 - FUNDAMENTOS TEORICOS

As argilas sdo a base das massas ceramicas para os produtos ceramicos
convencionais, pois proporciona a essas massas propriedades ligantes,
plastificantes e lubrificantes, as quais propiciam densificacado e resisténcia mecéanica
a verde e seco (ZIMMER, 2003).

As industrias tradicionais de produtos ceramicos geralmente possuem matérias
primas que cumprem trés func¢des distintas: materiais plasticos, que permitem a
conformacao; materiais nao plasticos, que mantém a estabilidade dimensional e
materiais fundentes, que contribuem para a maior eficiéncia do processo de
sinterizacao (CORREIA et al., 2007).

Usualmente essas industrias usam argilominerais sedimentares misturados
com outros minerais arenosos para obter uma massa com plasticidade apropriada
para cada tipo de peca. As matérias primas tém uma composi¢do quimica complexa
e consiste de uma mistura de trés componentes de acordo com o tamanho de
particula: material plastico (argilominerais), materiais ndo plasticos, chamados siltes
(particulas finas) e areia (particulas grossas), (SILVA et al., 2011).

Existe extensa literatura sobre as caracteristicas e propriedades tecnolégicas
de argilas brasileiras usadas na fabricacdo de ceramica vermelha (SOUSA
SANTOS, 1989; MOTA et al., 2008). Verifica-se que na maioria dos trabalhos se
busca basicamente determinar se uma determinada massa argilosa estd apta ou
nao para ser utilizada na fabricacdo de produtos da construcdo civil. Em particular,
as propriedades mecanicas de ceramica vermelha tém sido pouco estudadas. Este
fato é importante tendo em vista que um percentual significativo dos produtos de
ceramica vermelha para construcdo civil fabricados no Brasil, via de regra,
apresentam valores de resisténcia mecanica inferiores aos recomendados pelas
normas técnicas (PINHEIRO e HOLANDA, 2010).
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3.1 — As matérias-primas

As matérias primas usadas na fabricacdo de ceramicos tradicionais podem ser
de trés tipos, levando em conta o papel que desempenham durante o
processamento e 0 modo como afetam as propriedades tecnoldgicas: plasticos
(argilas), fundentes (feldspato) e inertes (quartzo). A variagdo de quantidade de cada
um destes componentes promove uma gama de possibilidades de propriedades
mecénicas (CORREIA et al., 2005).

A argila é a base da massa ceramica para os produtos ceramicos convencionais,
pois proporciona a massa ceramica propriedades ligantes, plastificantes e
lubrificantes, as quais propiciam densificacao e resisténcia mecanica a verde e seco
(ZIMMER, 2003), além de reducédo na friccdo entre os granulos e redugéao no atrito
entre a parede e a peca conformada (ALBERO, 2000). Gracas aos argilominerais, as
argilas na presenca de agua desenvolvem uma série de caracteristicas tais como
plasticidade, resisténcia mecanica a umido, compactacao, tixotropia e viscosidade
de suspensbdes aquosas, 0 que explica sua grande variedade de aplicacdes
tecnolégicas. A plasticidade das argilas desenvolve-se quando o sistema argila-agua
tem agua suficiente para cobrir a superficie acessivel dos argilominerais com uma
pelicula de agua rigida, isto €, ndo liquida, e mais um pouco de agua liquida, isto &,
nao orientada, a qual age como um meio lubrificante, facilitando o deslizamento das
placas umas sobre as outras quando uma tensao tangencial for aplicada (CAMPOS
et al., 1999).

Segundo Vieira (2000), as argilas sao as matérias primas utilizadas na
fabricacdo de uma série de produtos ceramicos. As razdes para isto sado: a
plasticidade; resisténcia mecanica apdés queima adequada para uma série de
aplicagGes; possibilitam a aplicacdo de técnicas de processamento simples e a
disponibilidade.

A argila é um material natural e terroso, de granulacado fina, que quando
umedecida em agua adquire certa plasticidade. As argilas sdo constituidas por
argilominerais, que séo silicatos hidratados de aluminio e ferro, contendo ainda certo
teor de elementos alcalinos e alcalino-ferrosos. Além dos argilominerais, contém
ainda, geralmente, matéria organica, sais sollveis e particulas de quartzo, pirita,
mica, calcita, dolomita e outros minerais residuais (SOUZA SANTOS, 1989). A

matéria orgéanica, também denominada de matéria carbonosa esta presente nas
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argilas em propor¢cdes muito variadas, em funcdo da origem e caracteristica da
jazida. A matéria organica influi sobre diferentes caracteristicas e propriedades das
argilas, proporcionando a argila uma cor que varia de cinza ao preto em funcao do
seu conteudo (BARBA, 1997).

Em geral, as argilas s&o materiais muito heterogéneos, cujas caracteristicas
dependem da sua formagao geolégica e da localizagdo da extragdo, observando-se
grande complexidade e variabilidade composicional em argilas extraidas de
jazimentos muito préximos, em virtude de suas caracteristicas e particularidades
geoldgicas. O que evidencia a necessidade de estudos de caracterizagdo de modo a
se ter o adequado conhecimento das caracteristicas dos jazimentos, a fim de se
poder extrair o seu real potencial tecnoldgico, poupando esfor¢cos e economizando
recursos. No Estado da Paraiba a maior parte das argilas é procedente das varzeas
dos rios e acudes; entretanto, o estado apresenta 17 bacias hidrogréficas, cada uma
com caracteristicas e particularidades geoldgicas, o0 que propicia uma grande
complexidade e variabilidade composicional as argilas extraidas e utilizadas
industrialmente (MENEZES, 2009).

As argilas sao constituidas por uma fragéo argilosa combinada a uma fracao
ndo-argilosa. A fragédo argilosa, também denominada de fragc&o argila, € constituida
por argilominerais ou minerais de argila. A fragdo n&o-argilosa é constituida de
minerais acessérios ou complementares. As argilas apresentam combinacoes
bastante distintas destas duas fragdes, o que influi fortemente no seu
comportamento reoldgico, nas alteracbes fisicas e quimicas durante a etapa de
queima e nas propriedades tecnoldgicas do produto final (BARBA et al., 1997)

Para a utilizacdo das argilas em processos industriais & importante e
indispensavel uma identificagdo completa do tipo de argila e de suas propriedades,
para estabelecer quais as formulagdes e condigdes de processamento sdo mais
adequadas para se obter produtos com as propriedades finais desejadas. As
propriedades do produto final estao estreitamente relacionadas as caracteristicas
iniciais das matérias primas, como granulometria, plasticidade e composicao
mineraldgica, dentre outras (MORAIS e SPOSTO, 2006; DUTRA et al., 2006).

Na pratica a formulagdo granulométrica da massa ceramica € realizada de
forma empirica. A grande maioria das olarias nao tem realizado, até os atuais dias,
caracterizacdo das matérias primas utilizada e os ceramistas informam que é dificil

obter assisténcia técnica especializada.
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Segundo a Associacao Brasileira de Ceramica (ABC, 2010), grande parte das
matérias primas utilizadas na industria ceramica tradicional € natural, encontrando-
se em depositos espalhados na crosta terrestre. Ap6s a mineracdo, os materiais
devem ser beneficiados, isto é desagregados ou moidos, classificados de acordo
com a granulometria e muitas vezes também purificados. Mesmo no caso da
ceramica vermelha, para a qual se utiliza apenas argila como matéria prima, dois ou
mais tipos de argilas com caracteristicas diferentes entram na sua composigéao.
Raramente emprega-se apenas uma unica matéria prima. Dessa forma, uma das
etapas fundamentais do processo de fabricacdo de produtos ceramicos é a dosagem
das matérias primas, que deve seguir com rigor as formulagbes de massas,
previamente estabelecidas. Os diferentes tipos de massas sdo preparados de
acordo com a técnica a ser empregada para dar forma as pecas.

Normalmente, é possivel fabricar produtos de ceramica vermelha com argilas
que apresentam propriedades variadas, mas que estejam dentro de padrdes
adequados para o tipo de processamento empregado, assim como, para o produto
que se deseja obter. Cabe ressaltar que cada regiao produtora deve se adequar as
suas condi¢des sociais, econémicas e tecnoldgicas e definir o que se quer produzir
e para quem (VIEIRA, 2000).

As matérias prima que compdem massas para ceramica vermelha, sobretudo
massas compostas, podem ser agrupadas em plasticas e nao plasticas. As
matérias-primas plasticas conferem importantes caracteristicas na fase de
conformacdo das pecgas ceramicas, tais como trabalhabilidade e resisténcia
mecanica a cru. As matérias primas ndo plasticas também atuam nas fases de
conformacao e secagem, diminuindo a retracao das pecas e favorecendo a secagem
e na fase do processamento térmico, quando desempenham o papel mais relevante,
controlando as transformacbes, deformagbes e a sinterizacdo. Devido
principalmente ao seu papel na fase de queima, os materiais ndo plasticos sdo ainda
qualificados como inertes, vitrificantes e fundentes (MOTTA et al., 2002).

A producao de blocos e telhas depende muito das caracteristicas de suas
matérias-primas, dai a extrema importancia de estudos sobre as caracteristicas das
argilas e das massas que estdo sendo utilizadas na fabricacdo destes produtos.

A caracterizacao quimico-mineraldgica de argilas e a determinagdao das
propriedades que seus componentes atribuem as massas ceramicas permitem

estudar as alteragdes que devem ser feitas nas massas ceramicas para melhorar as
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propriedades de corpos ceramicos e do produto final. Um dos caminhos que pode
ser seguido para o melhor conhecimento das propriedades da matéria prima é o
emprego de duas técnicas, concomitantemente: andlise quimica e analise
mineralogica. As andlises por difracdo de raios X e fluorescéncia de raios X
fornecem como resultados as fases presentes na argila e a relacao dos elementos
constituintes da argila com a sua proporcao na forma de éxidos, respectivamente.
Por meio da combinagdo da analise mineraldgica qualitativa e da analise quimica
quantitativa, onde os elementos sdo todos considerados existindo na forma de
oxidos, tém-se informagdes suficientes para determinar a composi¢cao mineraldgica
das fases presentes na argila (COELHO et al., 2002).

Os principais argilominerais presentes em massas da ceramica vermelha séao
a caulinita, a montmorilonita e a ilita. A caulinita € o argilomineral mais comumente
encontrado nas argilas, a estrutura basica é Al;03.2Si0,.2H,0. A montmorilonita é
caracterizada por particulas extremamente finas, sua férmula geral é dada por
(OH)2(Al, Mg, Fe)s(Si2Os).. Sua principal caracteristica é a capacidade para absorver
moléculas de agua entre as camadas, devido a isto, argilas ricas neste argilomineral
apresentam uma forte tendéncia a causar trincas de secagem, além de apresentar
elevada plasticidade. As ilitas apresentam uma parte do silicio substituido por
aluminio, além de conter mais agua entre as camadas e ter uma parte do potassio
substituido por célcio e magnésio. Sua composicdo quimica exata € de dificil
determinacao devido ao fato de apresentarem sempre contaminag¢do por impurezas
de dificil eliminacao.

Segundo Almada e Vicek (2000), os feldspatos sdo minerais constituidos de
silicatos de aluminio em proporcdes variaveis de sbédio, potassio e célcio. A
caracteristica tecnolégica mais importante é a fusibilidade, pela sua capacidade de
“formar” fases liquidas, que fornece resisténcia e durabilidade a agentes quimicos
em pegas sinterizadas.

Os principais compostos de ferro encontrados em argilas sdao a magnetita
(FesO4) e a hematita (a-Fe.O3). As argilas apresentam coloracdo avermelhada
quando o ferro esta presente na forma de hematita, e cor preta quando na forma de
magnetita.

Os fundentes proporcionam as primeiras fases liquidas que aparecem durante
a queima. Portanto, sdo os principais responsaveis pelo processo de densificagao,
contribuindo para a diminuicdo da porosidade das pecas, conferindo-lhes algumas
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das propriedades tecnolégicas desejadas. As caracteristicas que devem ser
observadas na escolha de um fundente s&o: as fases minerais presentes, principais
e secunddrias, as impurezas e a granulometria (BARBA et al., 1997).

Os desplastificantes reduzem o grau de compactacdo da massa, com
diminuicdo da plasticidade das argilas. Sua introdugcdo nas composi¢des argilosas
reduz as contragdes sofridas pela massa, tanto nos processos de secagem como a
queima. Para que possam agir com eficacia sobre as caracteristicas das argilas,
devem apresentar granulometria acima de 60 um e ser usados em quantidades
moderadas (PRADICELLI e MELCHIADES, 1997).

As propriedades mecanicas dos produtos de ceramica vermelha sao
dependentes da composicdo das argilas e das condicbes de processamento
empregados. Em particular a temperatura de queima é um parametro de
processamento que influéncia fortemente as propriedades mecénicas. A maioria das
empresas de ceramica vermelha no Brasil ndo utiliza uma temperatura de queima
adequada na fabricacdo de seus produtos, o qual resulta em produtos de baixa
qualidade (PINHEIRO e HOLANDA, 2010). Por outro lado, durante o processo de
queima um conjunto bastante complexo de reacdes fisico-quimicas, dependentes da
temperatura de queima, se processa no interior da massa ceramica argilosa
(SOUZA SANTOS, 1989). Essas reacgdes promovem a formacdo de novas fases
ceramicas, que sao determinantes para as propriedades tecnolégicas do produto

final.
3.2 — As composicoes comuns

Areas de solos com depésitos de argila tém um alto potencial na economia e
a composicdo mineraldgica, plasticidade e porosidade sado propriedades
fundamentais para aplicacdo industrial. Caulinita-ilita € a mistura de argila mais
usada na industria ceramica. Os 6Oxidos alcalinos, principalmente KO e NaxO, em
reacdo com silica e alumina, promovem formacdes de fase liquida que facilitam a
densificagdo (BACCOUR et al., 2009).

Gracas aos argilominerais, as argilas na presenca de agua desenvolvem uma
série de propriedades tais como: plasticidade, resisténcia mecénica, retracao linear
de secagem e compactacdo. Os principais argilominerais sao a caulinita, a

montmorilonita e a ilita.
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A caulinita é o argilomineral mais comumente encontrado nas argilas. A
estrutura béasica é Al,03.2S5i0,.2H,0. Argilas constituidas essencialmente pelo
argilomineral caulinita sdo as mais refratarias. A montmorilonita é caracterizada por
particulas extremamente finas, sua férmula geral é dada por (OH),(Al, Mg,
Fe)2(Si20s)2. Sua principal caracteristica é a capacidade para absorver moléculas de
agua entre as camadas, devido a isto, argilas ricas neste argilomineral apresentam
uma forte tendéncia a causar trincas de secagem, além de apresentar elevada
plasticidade.

As ilitas apresentam uma parte do silicio substituido por aluminio, além de
conter mais agua entre as camadas e ter uma parte do potassio substituido por
calcio e magnésio. Sua composicao quimica exata € de dificil determinacao devido
ao fato de apresentarem sempre contaminacao por impurezas de dificil eliminacao
(NORTON, 1973).

As ilitas apresentam uma parte do silicio substituido por aluminio, além de
conter mais agua entre as camadas e ter uma parte do potassio substituido por
calcio e magnésio. Por terem potassio em sua estrutura, apresentam uma boa
resisténcia apds a sinterizagéo.

Além dos argilominerais, as argilas tém suas propriedades definidas em
funcdo da presenca de silica, carbonatos, feldspatos, talco, micas, compostos de
ferro e titanio, além de sais soluveis e matéria organica (NORTON, 1973).

Sabe-se que as argilas sdo compostas de material argiloso e materiais nao-
plasticos. Os materiais nao-plasticos, representados essencialmente por areias,
micas, Oxidos de ferro e outros, atuam como agentes desplastificantes nas
composi¢oes, visto que reduzem a plasticidade destas quando misturados com 0s
materiais argilosos. As argilas plasticas (denominadas industrialmente por “argilas
gordas”) apresentam ganulometria muito fina, isto €, graos abaixo de 2,0 ym. Como
consequéncia, o processamento de uma composi¢do contendo excessivamente este
tipo de argila torna-se complicado, pois a utilizacdo destas argilas em cerdmica
vermelha pode trazer problemas de processamento, dificultando a etapa de
conformacao e secagem.

Para facilitar o processo de fabricagdo, s&o introduzidas outras argilas
(denominadas “argilas magras”), que apresentam um maior teor de impurezas
misturadas aos argilominerais, reduzindo a plasticidade da massa. Neste caso, ha

necessidade de se fazer uma mistura entre estas argilas, juntamente como os
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materiais nao-plasticos moidos, a fim de se obter uma distribuicdo granulométrica
adequada ao processamento e as caracteristicas de qualidade do produto desejado.
(PRACIDELLLI, 1997).

A silica € um mineral cuja composicao quimica contém somente silicio na
forma de 6xido, pode se apresentar de diversas formas mineraldgicas, onde a mais
comumente encontrada é o quartzo (o quartzo é o mineral mais abundante da crosta
terrestre). E utilizado para diminuir a plasticidade, aumentar a permeabilidade da
peca a verde e controlar a retragdo. Podemos dizer que o quartzo € o “esqueleto”,
ou seja, a estrutura da peca ceramica (NORTON, 1973).

Os carbonatos mais comumente encontrados nas argilas sdo a calcita e a
dolomita. A dolomita (CaMg(COg3), € o carbonato duplo de calcio e magnésio,
correspondendo a um teor tedrico de cerca de 54,5% de carbonato de célcio e
45,5% de carbonato de magnésio.

O feldspato é um mineral procedente da composicdo do granito, €
normalmente uma mistura em diversas proporcdes de alumino-silicatos de potassio,
de sdédio, de calcio, de litio e ocasionalmente de bario e de césio. Como matéria-
prima é fonte de alumina e silica. Em baixa temperatura se comporta como
refratario, reduzindo o encolhimento da massa e acima de 1200 °C é o principal
fundente (GIARDULLO, 2005).

Segundo Almada e Vicek (2000), os feldspatos sdo minerais constituidos de
silicatos de aluminio em proporcdes varidveis de soédio, potassio e calcio. A
caracteristica tecnolégica mais importante é a fusibilidade, pela sua capacidade de
“formar” fases liquidas, que fornece trabalhabilidade, resisténcia e durabilidade a
agentes quimicos em pecas sinterizadas. Para a industria ceramica os feldspatos de
maior importancia sdo o potassico (K>0.Al>03.6Si0O2) e o0 sédico (Na,O.Alx03.6Si0y),
por apresentarem temperaturas de fusédo relativamente baixas e assim sendo
empregados para formar fase liquida nas massas ceramicas.

Fundentes sdo materiais com elevado teor de alcalis (K-O e Na,O) que,
quando presentes em uma composicao ceramica, reduzem a temperatura de queima
e a porosidade do produto. Estas duas condicdes sao importantes para produtos
como os de ceramica vermelha, uma vez que além de baixar o custo, reduzem a
absorgao de 4gua e aumentam a resisténcia mecanica (LENGLER et al., 2006).

O quartzo é a forma mais comum de silica, nas massas facilita a secagem e a

liberacdo de gases na queima. Ele também pode ser usado para diminuir a retracéao
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de secagem, quando usamos argilas muito plasticas. O quartzo € um material
desplastificante e na queima geralmente atua como inerte, ndo reagindo com o0s
demais constituintes. O inconveniente do quartzo no processamento ceramico € sua
transformacgao alotrépica reversivel em temperaturas na ordem de 573 °C, o que
acarreta variagdo de volume e consequentemente trincas, reduzindo a resisténcia
mecanica da peca (VIEIRA et at.,2007).

O talco é um filossilicato cuja férmula teérica é SizO10Mgs(OH)., € suas
propriedades principais sdo: particulas com forma laminar, alto ponto de fus&o, baixa
capacidade de absorcdo e alta resisténcia mecanica. E utilizado para favorecer a
fusdo, devido a sua capacidade de formar misturas eutéticas com as demais
matérias-primas (BARBA, 1997).

A mica é um mineral com textura lamelar que pode ocasionar o aparecimento
de defeitos nas pecas ceramicas. Desde que apresente tamanho de particula
reduzido, a mica pode atuar como fundente devido a presenga de 6xidos alcalinos
como K0 e NayO (VIEIRA et al., 2008).

As micas sao minerais com estrutura e composicdo complexas, geralmente
presentes sob a forma de lamelas douradas e brilhantes visiveis a olho nu. As micas
comportam-se como inertes. Por volta de 900 ~ 1000 °C as micas se decompdem e
reagem.

Os principais compostos de ferro encontrados em argilas sdo a magnetita
(FesO4) e a hematita (a-Fe.O3). As argilas apresentam coloracdo avermelhada
quando o ferro esta presente na forma de hematita, e cor preta quando na forma de
magnetita. Os compostos de titdnio também sdo responsaveis pela coloracdo das
argilas, os minerais mais comuns sado os dioxidos de titanio rutilo e o anatasio
(ambos TiO,). Sua presenca é observada pela coloragdo esbranquicada ou
amarelada das pecas, mas geralmente a presenca destes 6xidos tende a intensificar
a cor proveniente da presenca de outros elementos como o ferro (FACINCANI,
2002).

3.3 - Algumas consideracoes sobre as Argilas e os Naos Plasticos

As matérias-primas que compdéem massas para ceramica vermelha,

sobretudo massas compostas, podem ser agrupadas em plasticas e ndo plasticas.
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As matérias primas plasticas conferem importantes caracteristicas na fase de
conformacao das pecgas ceramicas, tais como trabalhabilidade, resisténcia mecéanica
a cru, processamento térmico, na estrutura e cor. As matérias primas nao plasticas
também atuam nas fases de conformacédo e secagem, diminuindo a retracao das
pecas e favorecendo a secagem e na fase do processamento térmico, quando
desempenham o papel mais relevante, controlando as transformacées, deformagdes
e a sinterizagdo. Devido principalmente ao seu papel na fase de queima, 0s
materiais ndo plasticos sdo ainda qualificados como inertes, vitrificantes e fundentes
(MOTTA et al., 2002).

As argilas de granulometria muito fina apresentam boa plasticidade, mas
precisam de uma consideravel quantidade de agua para desenvolver completamente
essa plasticidade, tém alta resisténcia mecanica a seco e ap6s a queima. Em razao
de seu alto grau de compactacao, os canais internos existentes entre as particulas
séo reduzidos, dificultando a eliminagcdo da agua durante o processo de secagem.
Com isso, ocorre aumento do gradiente de umidade no interior do produto,
provocando fortes retracdes diferenciais e deformacdes, aumentando as perdas no
processo de fabricacdo. Para estes tipos de composicao, o ciclo de secagem deve
ser longo, com aquecimento lento no inicio, 0 que leva a reducédo da capacidade
especifica do secador (PRADICELLI e MELCHIADES, 1997).

A matéria organica (coldides organicos tais como tanino ou humus) pode
estar presente nas argilas, no entanto a sua influéncia na plasticidade € polémica. A
matéria organica pode funcionar como uma “cola” capaz de promover a aderéncia e
aumentar a coesdo apds secagem (contribuindo assim para uma maior
trabalhabilidade), mas limitando a mobilidade das lamelas, influenciando
negativamente a plasticidade (RIBEIRO, 2004).

Os desplastificantes reduzem o grau de compactacdo da massa, com
diminuicdo da plasticidade das argilas. Sua introducdo nas composi¢oes argilosas
reduz as contracdes sofridas pela massa, tanto nos processos de secagem como a
queima. Para que possam agir com eficacia sobre as caracteristicas das argilas,
devem apresentar granulometria acima de 60 um e ser usados em quantidades
moderadas (PRADICELLI e MELCHIADES, 1997).

A adicado de nao plasticos as argilas reduz a sua interacdo com a agua,
causando pontos de descontinuidade nas forcas de coesao entre as particulas, tanto
no sentido horizontal, como no vertical. Os pontos de descontinuidade produzem os
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poros, que permitem a passagem da agua do interior até a superficie da peca. Esta
estrutura torna facil a trabalhabilidade das massas, reduzindo as estratificacoes
concéntricas e as tensbes desenvolvidas durante o processo de extrusdo. No
secador, ha reducdo do ciclo de secagem, devido a facilidade de saida da agua,
como menores gradientes de umidade (PRADICELLI e MELCHIADES, 1997).

3.4 - Importancia da granulometria para ceramica vermelha

A composicao granulométrica de massas de ceramica vermelha exerce papel
de fundamental importancia no processamento e nas propriedades dos diversos
tipos de produtos. Para cada produto, ha uma distribuicdo granulométrica que
parece ser a mais adequada, sendo que o diagrama de Winkler atua como uma
ferramenta poderosa para a determinacdo destas composicées. A introducdo de
materiais ndo-plasticos (areia, chamota, p6 de carvao, etc.) altera a granulometria
das massas, visto que suas particulas constituintes apresentam tamanhos
consideravelmente maiores que as argilas. A variacédo da distribuicdo granulométrica
e da plasticidade da massa provoca alteracbes no comportamento das mesmas
durante o processamento. O grau de compactacado torna-se menor, facilitando o
processo de secagem. Porém, a quantidade de agua a ser introduzida na mistura
deve ser determinada convenientemente, a fim de se facilitar o processo de
extrusdo, evitando danos na extrusora. (PRACIDELLI, 1997). A Figura 1 mostra o
diagrama granulométrico de Winkler, com as regides onde se situam os tipos de
produtos da ceramica vermelha.

Na Tabela 1 sao apresentadas as composi¢coes granulométricas dos
produtos, de acordo com o diagrama de Winkler, Figura 1.

Tabela 1. Composicao granulométrica dos produtos da cerdmica vermelha.

Regides Composicao granulométrica (%)
Tipos de produto <2um 2 a20um >20um
A. Materiais de qualidade
com dificuldade de producéo 40 a 50 20 a 40 20a 30
B. Telhas, capas 30 a 40 20a50 20a40
C. Tijolos furados 20a 30 20 a 55 20a50
D. Tijolos macigos 15a20 20 a 55 25a55

Fonte: PRACIDELLI, 1997.
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Figura 1 — Diagrama granulométrico de Winkler.

MFF < Tpm

20 20pm Dhesplastificagio = 2k pm

Fonte: PRACIDELLI, 1997

O diagrama de Winkler orienta-nos no estudo da composicédo granulométrica
das massas ceramicas. Uma massa ceramica nao pode ser constituida somente de
argilas plasticas, porque apresenta grandes dificuldades no processamento, desde a
conformacgdo das pegas, incluindo ainda a secagem e a queima. A solugdo destes
problemas € fazer uma composicao granulométrica adequada, dosando-se graos
finos, médios e grossos. Neste caso, o diagrama de Winkler € a ferramenta ideal
para se fazer este estudo.

A preparagdo da massa € a etapa mais importante no processamento de
placas ceramicas, pois confere a massa determinadas caracteristicas que
influenciam nas outras etapas do processamento bem como nas propriedades finais
do produto. Portanto deve-se sempre buscar uma composicao de massa ideal
(BENLLOCH et al., 1981 e NAVARRO et al.,, 1981), que apresente os seguintes
fatores:

a) Uma relacdo entre materiais plasticos (argilas) e materiais nao plasticos
(quartzo, feldspato, chamota, etc) tal que possibilite facil compactacao e confira ao
corpo verde resisténcia mecanica suficiente para o seu manuseio;

b) Possibilite facil defloculacao, indispensavel quando a preparacdo da massa é€ feita

por via umida; e
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c) Composicdo quimica-mineralégica que possibilite ampla faixa de temperatura de
queima, bem como vitrificagdo suficiente para se obter as propriedades finais
desejadas.

3.5 - Plasticidade

A plasticidade de um sistema pode ser definida com a propriedade de se
deformar pela aplicacdo de uma forca e manter essa deformacédo apds a retirada
dessa forca. No sistema argila-dgua a plasticidade é fungdo da granulometria das
particulas, da forga de atracdo entre as particulas de argilominerais, da presenca de
matéria organica e da acao lubrificante da agua (SOUZA SANTOS, 1992).

As caracteristicas de plasticidade de uma argila podem ser estimadas através
dos limites de Atterberg, destacando-se os limites de plasticidade, liquidez e o indice
de plasticidade. A agua expressa percentualmente em relacdo a massa da argila
seca € o limite de plasticidade de Atterberg, ou seja, indica a quantidade de agua
necessaria para alcancar uma consisténcia plastica. O limite de liquidez é o teor de
agua expresso em porcentagem de argila seca, acima do qual a massa flui como um
liquido, enquanto o indice de plasticidade € a diferenga entre o limite de liquidez e o
limite de plasticidade (SOUZA SANTOS, 1992).

De forma geral a plasticidade se desenvolve quando a argila apresenta agua
suficiente para cobrir toda a superficie acessivel dos argilominerais com uma agua
n&o orientada, que age como meio lubrificante facilitando o deslizamento das placas
dos argilominerais umas sobre as outras quando uma tensao tangencial é aplicada
(SOUZA SANTOS, 1992). Isso significa que a agua age, ndo somente como um
meio inerte para separar as particulas dos argilominerais e para variar as forcas de
atracdo-repulsdo entre elas, mas também tem um papel muito ativo nas
propriedades de plasticidades, orientando as particulas lamelares na diregcdo do
fluxo. Como as moléculas de agua orientadas estdo presas na superficie dos
argilominerais por pontes de hidrogénio, elas também servem para ligar as
particulas de argilominerais entre si na forma Umida (a verde) da argila, dando
origem as varias formas da resisténcia mecéanica da argila verde (RAWET e SOUSA
SANTOS (1980) citado por CAMPQOS, 1999).

Quando se trata de avaliar a adaptagdo de uma massa plastica a determinado
processo de conformacgéo, o termo trabalhabilidade é usado freqlientemente como
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sinbnimo de plasticidade. De fato, em termos praticos, podemos definir dois tipos
diferentes de plasticidade: “boa” e “ma”.

Se a massa se adapta perfeitamente a um processo especifico de
conformacdo, define-se a plasticidade como “boa”; por outro lado se a massa ao ser
conformada origina defeitos no produto ou demonstra dificuldades na conformacéo,
a plasticidade é considerada como “ma”. Esta analise traduz de certa forma, o
conceito pratico de plasticidade e que € muitas vezes definida como sendo o grau de
deformacédo de uma massa até ela entrar em ruptura (RIBEIRO, 2003).

A plasticidade também depende de fatores intrinsecos a prdpria massa, tais
como: os diferentes tipos de minerais argilosos existentes na massa, a propria
granulometria das particulas envolvidas (fatores ja referidos anteriormente) e o
habito ou forma dos cristais.

As argilas com composicdes mineralégicas diferentes apresentam
comportamentos plasticos diferentes, embora os seus teores de agua possam ser
iguais. Se compararmos o comportamento plastico de varios minerais argilosos, a
montmorilonita, por exemplo, requer mais agua para ser trabalhada do que a
caulinita, uma vez que além do filme de agua que envolve as particulas, existe outra
agua que ocupa os espacos intercamadas estruturais na montmorilonita. Além disso,
as particulas ou cristais de montmorilonita tém tamanhos e espessuras médias
inferiores aos dos cristais de caulinita, apresentando, assim, maior superficie
especifica (MODESTO, 2005).

Quanto ao grau de cristalinidade e tomando como exemplo a caulinita, pode-
se afirmar que uma caulinita mal cristalizada apresenta maior plasticidade do que
uma caulinita bem cristalizada, porque esta Ultima apresenta cristais de dimenséao e
espessura média superior.

Existem diversos métodos de medicdo e caracterizagdo da plasticidade de
uma massa argilosa, embora a sua determinacao experimental dependa, em alguns
casos, da maior ou menor habilidade do operador, sendo a comparacdo de
resultados entre os diferentes ensaios problematicos. Entre eles destacam-se neste
trabalho, o indice de plasticidade de Pfefferkorn e o0 método de Casagrande.

A plasticidade das argilas e das massas ceramicas € uma das propriedades
determinantes no processamento, sendo um parametro importante para a moldagem
dos corpos ceramicos.
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O limite de plasticidade é tradicionalmente determinado pelo método de
Casagrande e também o de Pfefferkorn, este uUltimo avalia a plasticidade medindo o
grau de deformacao sofrido por um corpo de prova cilindrico, sujeito a queda de um
puncao.

Uma argila plastica, ou seja, com uma fracdo majoritaria de minerais
argilosos, com granulometria muito fina, tende a apresentar uma elevada
plasticidade, bem como, granulometria muito fina e elevada reatividade quimica e
sinterabilidade. Inversamente, uma argila de baixa plasticidade, ou seja, com
predominancia da fragdo de minerais acessérios, apresenta particulas mais grossas
com formas arredondadas e equidistantes, menor superficie especifica e elevada
estabilidade térmica, melhorando o controle dimensional (BARBA et al., 1997).

3.6 - Processos de Producao

7

O processamento industrial da ceramica vermelha é constituido por trés
grandes etapas e/ou sequéncia: preparacao da massa ceramica, conformacao do
produto e o tratamento térmico.

O termo massa ceramica corresponde a uma mistura de matérias-primas
preparadas para a fabricacdo de um produto ceramico. As massas ceramicas
tradicionais sdo denominadas de acordo com caracteristicas particulares, tais como
cor, textura e conformacao (CORREIA et al., 2004).

Na etapa de preparagcdo da massa ceramica, em que argilas com maior
plasticidade, normalmente, necessitam de maior quantidade de &gua para
desenvolver a umidade ideal para ser conformada. Na secagem, a maior propor¢cao
de minerais argilosos em relacdo aos minerais acessorios, diminui a velocidade de
secagem devido a menor permeabilidade da peca. Se considerar apenas 0s
diferentes grupos minerais, tais caracteristicas podem ser bastante diferentes e
relevantes, a exemplo da maior plasticidade dos minerais do grupo da
montmorilonita comparando-se as do grupo da caulinita, da maior refratariedade
deste com o grupo das ilitas, dentre outras caracteristicas (DUTRA et al., 2006).

E fundamental, para uma boa preparacdo de massa, que a mistura tenha
tempo para homogeneizar e descansar durante certo tempo de modo a diminuir as
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tensbes sofridas apds passar pelos equipamentos e possibilitar ao gréo argiloso
absorver a agua adicionada no processo.

A conformacao da peca vem apoOs a preparacdo da massa. Muitos defeitos
sado repercussdes de um gerenciamento incorreto da matéria prima, em etapas
anteriores a conformacao. Existem também defeitos que surgem no momento da
conformacgao da peca.

Para o processamento de produtos ceramicos, a extrusao € usada ha mais de
150 anos, tendo a tecnologia sofrida pequena alteracdes a partir da década de 50 do
século passado. No entanto este processo de conformacdo industrial tem se
revelado essencial nas indGstrias da ceramica vermelha (telhas e blocos). E uma
técnica de produgdo associada a uma elevada produtividade, principalmente para
produtos de secado transversal constante (tijolo) e muito importante em termos de
homogeneizagao e retirada do ar da massa. Na etapa de conformagdo uma massa
plastica rigida (teor de umidade entre 18 e 24%) é “empurrada” através de uma
boquilha, para formar uma barra de secdo constante. E utilizada para se produzir
perfis complexos como blocos (tijolos) e elementos de lajes. A maquina utilizada é
uma extrusora de vacuo também conhecida como “maromba”. A extrusora possui
um caracol de forma helicoidal, que vai empurrando a massa, que € cortada em
tamanhos pré-determinados (MORAIS, 2006).

A primeira condicao para de obter um bom resultado na extrusao é garantir
que o material a ser conformado apresente as minimas variagbes possiveis, na
composi¢cao quimica, na granulometria e no teor de umidade.

Em todas as etapas, as caracteristicas das argilas influenciam diretamente no
processamento e na qualidade do produto final, a exemplo da etapa de preparacao
da massa ceramica, em que argilas com maior plasticidade, normalmente,
necessitam de maior quantidade de agua para desenvolver consisténcia ideal para
ser conformada por extrusao, processo mais utilizado pelas industrias.

As empresas de ceramica vermelha utilizam na formulagdo de suas massas
ceramicas diferentes tipos de argilas (duas, trés ou mais), sendo normalmente duas
de caracteristica distintas. Para a obtencdao de uma massa ceramica com um
comportamento adequado ao processo de fabricagdo e obtencdo de produtos com
as caracteristicas finais que estejam de acordo com as normas técnicas, é
necessario que a proporcao entre os diferentes tipos de argilas seja definida com

critérios técnicos.
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Uma boa massa deve ser facilmente processada, resultar em um produto com
as caracteristicas desejadas e ter um baixo custo de producado. Entretanto, sendo as
matérias-primas utilizadas de origem natural é inevitavel que suas caracteristicas
variem com o tempo (MELCHIADES, 1997). A formulacdo de massas para a
fabricacdo de produtos ceramicos € uma etapa de pesquisa associada a varios
testes até o desenvolvimento de uma massa ceramica adequada a produgao
industrial.

O tratamento térmico é a etapa onde as pecas sdo submetidas ao efeito do
aumento de temperatura. Fazem parte desta etapa a secagem e a sinterizagao. O
objetivo da secagem € o de eliminar a agua, utilizada na etapa de conformacao,
necessaria para a obtencao de uma massa plastica (VIEIRA, 2003).

Secagem

Apoés a etapa de conformacgao, as pecas sao submetidas a etapa de secagem,
natural ou artificial, com temperaturas entre 30 °C e 100 °C. Na secagem, a maior
proporcao de minerais argilosos em relacdo aos minerais acessérios, diminui a
velocidade de secagem devido a menor permeabilidade da peca.

A secagem pode ser feita em galp&o ou estufa, sendo a secagem em galpao
mais utilizada pelas olarias. As perdas durante o processo de secagem giram em
torno de 5%. Apb6s a secagem, o produto deve ter resisténcia suficiente para
possibilitar a manipulagdo que o acabamento e o transporte até a queima do corpo
ceramico exigem (SOARES, 2004).

A secagem ¢ conhecida como sendo um processo que envolve
simultaneamente transferéncia de calor, massa e variagdes dimensionais em corpos
porosos. A otimizagdo do processo de secagem se da pelo controle da taxa de
secagem, prevenindo rachaduras, fissuras e deformacdées nos materiais. Neste
sentido, varios pesquisadores desenvolveram estudos sobre secagem de argila.
(CADE et al., 2005).

Argilas muito plasticas e de granulometria muito fina necessitam de grande
quantidade de agua de amassamento e, portanto, experimenta uma elevada
contracdo de secagem. A velocidade de secagem torna-se lenta, pois, a massa
apresenta textura muito compacta, o que dificulta a migragdo de agua até a
superficie (TUBINO e BORBA, 2006).

35



36

Se durante o processo de secagem, sem o devido controle, a ocorréncia de
elevados gradientes de umidade e temperatura no interior do sélido pode causar
defeitos irreversiveis no mesmo, como aparecimento de trincas, deformacdes e
empenamentos. Isto gera perda da qualidade do produto final, ou sua perda total,
diminuindo a produtividade do processo e aumentando custos operacionais. Neste
contexto, € fundamental conhecer o mecanismo da distribuicdo de umidade, os
efeitos da secagem e 0 seu controle, uma vez que estes alteram as propriedades
fisicas e quimicas do produto, e tais alteracdes afetam sensivelmente o processo de
transferéncia de calor e massa. No entanto, estudar minuciosamente o processo de
secagem é uma tarefa dificil e de custo elevado (CADE, 2005).

O fenbmeno acontece simultaneamente com o transporte de umidade e calor,
e € mais freqiente em materiais ceramicos com umidade inicial alta, e
principalmente em produtos de granulagdo fina. Conforme as condi¢cées de
secagem, a estrutura do material e geometria do produto, o fenédmeno de variacoes
dimensionais, pode causar rachaduras, deformacbes e até mesmo fraturas dentro
dos soélidos. Entdo se torna importante estudar as formas geométricas dos materiais
ceramicos e sua relacdo com a perda de agua durante o processo de secagem
(BATISTA et al., 2009).

Apbs secagem as pecas sdo submetidas a um tratamento térmico a
temperaturas elevadas, que para a maioria dos produtos situa-se entre 800 °C a
1000 °C, em fornos continuos ou intermitentes que operam em trés fases:

- aquecimento da temperatura ambiente até a temperatura desejada;
- patamar durante certo tempo na temperatura especificada;
- resfriamento até temperaturas inferiores a 200 °C.
Em funcao do tipo de produto, o ciclo de queima nas trés fases pode variar de

alguns minutos até varios dias.
Queima

A queima € a etapa principal da rota tecnoldgica de fabricacao de um produto
ceramico. E nesta etapa que ocorre a consolidacdo do formato da peca definido na

operacao de conformacado do p6 (KINGERY et al., 1975). A combinagcao taxa de
aquecimento, do tempo de permanéncia na temperatura maxima de queima, além
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de ser muito importante na qualidade final do produto, tem influéncia no consumo de
energia.

Na operacédo de queima, as pecas sao submetidas a um tratamento térmico
em temperaturas elevadas, que para a maioria dos produtos, situa-se entre 800 a
1700 °C, em fornos continuos ou intermitentes. Durante esse tratamento ocorre uma
série de transformagbes em fungcdo dos componentes da massa, tais como: perda
de massa, desenvolvimento de novas fases cristalinas, formacao de fase vitrea,
alteracdo na forma dos poros, reducdo da porosidade, densificacdo e
desenvolvimento de ligacdes fortes. Portanto, em funcédo do tratamento térmico e
das caracteristicas das diferentes matérias primas sdo obtidos produtos para as
mais diversas aplicacoes.

Na etapa de sinterizagdo, durante a queima via fase liquida, inicia-se um
processo de formacdo de fases liquidas no interior do produto, em decorréncia da
fusdo parcial de um dos componentes. A medida que se aumenta a temperatura de
queima o volume de fases liquidas também aumenta. Além disso, 0 aumento da
temperatura provoca a redugao da viscosidade das fases liquidas, facilitando assim
0 seu “escorrimento” para dentro dos espacos vazios entre as particulas que ainda
nao se fundiram (MELCHIADES et al., 2001).

As matérias primas utilizadas por industria da ceramica vermelha tém uma
composicdo quimica complexa e consistem de misturas naturais de trés
componentes de acordo com o seu tamanho de grdo: material plastico
(argilominerais), materiais ndo plasticos, chamados de silte (particulas finas) e areia
(particulas grossas). A composicdo mineraldgica é mais complexa do que a da
porcelana da ceramica tradicional, que é constituida por trés componentes: material
plastico (argilominerais), agente fundente (geralmente feldspato, usado para reduzir
a temperatura de queima) e quartzo (SILVA et al., 2011).

Quando um material argiloso é submetido a um tratamento térmico, em altas
temperaturas, verifica-se uma mudanca permanente e irreversivel, podem ser
produzidas transformacées que nao alteram a composicdo quimica, tais como
variagbes alotropicas ou de inversdo, sinterizagdo do material e mudangas de
estados soélido-liquido e liquido-gasoso, como também transformacgdes que alteram a
composicdo  quimica, como a oxidagdo da matéria organica e
decomposicao/desidroxilagdo do material argiloso (BARBA et al., 1997).
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O ciclo de queima devera ser ajustado de modo que a taxa de aquecimento
seja menor nos intervalos de temperatura em que a variacao dimensional é maior.
Se por um lado a temperatura de queima fornece a energia para que as reacoes
possam ocorrer, por outro, o tempo de queima ird permitir que essas reacdes
possam atingir o equilibrio estabelecido pela termodinamica. Além disso, é a
combinacdo dos fatores temperatura e tempo de queima (ciclo térmico) que
estabelece o grau de transformacdes sofridas por um compacto durante a queima
(SOUZA, 2003).

Pecas obtidas a partir de argilas sofrem varias alteragdes durante o estagio
de queima, como resultado das modificagbes fisica, quimica e mineraldgica.
Durante a queima dos filossilicatos, acompanhado de minerais como dolomita,
quartzo e hematita, uma série de transformacbées ocorrem, o que determina as
propriedades finais dos produtos ceramicos (BACCOUR et al., 2009).

Os principais intervalos de temperatura e as suas principais transformagdes
que ocorrem durante a queima de argilas estao descritas abaixo: (BARBA et al.,
1997).

v 100 °C - 160 °C: perda de agua livre, absorvida pela argila com
preenchimento capilar ou adsorvida na superficie externa dos argilominerais,

n&o eliminada totalmente na secagem;

v/ 200 °C — 800 °C: decomposicao de hidroxidos e outros minerais que contém
agua na sua estrutura;

v" 305 °C - 410 °C: combustdo da matéria organica;

v 500 °C — 1200 °C: decomposicdo de sulfatos, carbonatos, entre outros
compostos que contém oxigénio;

v' 565 °C — 575 °C: transicao de fase do quartzo a para o quartzo (3;

v Na faixa de 800 °C a 950 °C: ocorrem destruicdo da estrutura cristalina, a

recristalizacdo da estrutura cristalina e sinterizagao.

Ainda, segundo Baccour et al., (2009) no aguecimento entre 850 e 950 °C, o
CaCO3; se decompdée em CaO acompanhado pela evolucdo de CO., que sera
eliminado da estrutura do material queimado. O CaO reage com a fase amorfa
(metacaulinita), assim, ocorre a formacdo de fases cristalinas como gelenita e
anortita. Segundo a literatura o ferro estrutural favorece as transformacgdes

estruturais da metacaulinita para gelenita e posteriormente para anortita.
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Inicialmente, a gelenita, fase intermediaria ndo estavel, & formada a partir de 6xido
de célcio e metacaulinita. Posteriormente, anortita € formada a partir da gelenita, que
€ a combinacao da silica e com uma fase rica em alumina devido ao rompimento da
estrutura da metacaulinita e ao quartzo residual fino.

Dutra et al., (2006) citam que cada matéria prima argilosa tem um ciclo de
queima, o qual depende das caracteristicas quimicas e fisicas das argilas, a curva
de queima deve ser seguida durante todo o processo de aquecimento, evitando-se
uma queima nao apropriada e consumo demasiado de energia. Uma curva de
queima bem definida esta diretamente relacionada com a qualidade do produto final,
aumento da produtividade e redugédo do consumo especifico de energia térmica.

Segundo Jordan et al., (2008), acima de 1000 °C, elevados niveis de
sinterizagao sao alcancados, indicado pela diminuicdo da porosidade e da absorc¢ao
de agua. Estes fendbmenos coincidem com a destruicao da illita e a recristalizacao
de quartzo e espinélio.

A caracteristica que determina a utilizacao em engenharia de muitos materiais
€ a sua porosidade. A forma, o tamanho e o volume de poros que um material
apresenta podem tornar esse material Util para uma determinada aplicacdo. As
propriedades mecéanicas de pecas de ceramica sdo muito importantes para
determinar a sua aplicagao para qualquer funcéao especifica (BOCCACCINI, 1994;
ZWEBEN, 1991). Além disso, segundo Wagh et al., (1993) a resisténcia a flexdo de
um corpo ceramico esta relacionada a sua porosidade, estes propuseram as
relagcbes entre resisténcia a flexdo e a porosidade em materiais policristalinos
ceramicos. Também a durabilidade de um produto pode depender da sua
porosidade.

Para temperaturas de queima até cerca de 950°C obtém-se uma
microestrutura porosa, favoravel a fabricacdo de tijolos e blocos ceramicos. Estes
produtos por natureza devem ser notadamente mais porosos, para que eles possam
ser usados no processo construtivo de forma adequada. Enquanto que para
temperaturas de queima acima de 950 °C obtém-se uma microestrutura mais densa,
que favorece a producdo de telhas e tubos. Nestes produtos, por exemplo, uma
importante propriedade técnica € a impermeabilidade, que exige uma microestrutura
notadamente mais densa. (PINHEIRO et al., 2010).

As condi¢des de queima também afetam fortemente a formacéo do coragéo

negro. O “coragdo negro” é caracterizado por uma mancha escura, que permanece
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no corpo do produto e torna-se visivel somente com a ruptura do préprio. A causa
deste defeito encontra-se na presenga de substancias organicas, que nao estao
completamente estabilizadas e a uma oxidacao incompleta do ferro.

A dinamica de surgimento deste defeito € a seguinte: as substancias
organicas e as impurezas contidas na massa devem oxidar-se e 0os gases devem ser
expulsos da peca. Se os poros da parte externa do produto, que esta sempre a
temperatura superior a da parte interna, fecham-se ou reduzem-se fortemente, o
oxigénio nao pode entrar no interior da peca e os produtos da oxidacdo nao podem
sair (CHIARA et al., 2000).

Segundo Chiara et al., (2000) o fenbmeno € acentuado por situagdes que
reduzem, ou colaboram para reduzir, a permeabilidade da peca aos gases, como:

- umidade incorreta;

- espessura elevada do produto;

- fusdo inadequada de alguns componentes da massa.

Para compreender como se portar na presenga do coragcao negro, valem as
seguintes observacoes:

- a combustao das substancias orgéanicas ocorre na faixa de temperatura
compreendida entre 550 e 650 °C;

- a duracdo deste intervalo de temperatura deve ser longa o suficiente para
permitir que se complete a oxidacdo das substancias organicas e das eventuais
impurezas.

Nos casos em que a massa apresenta tendéncia a formagdo do coracao
negro deve-se procurar um ciclo de queima que possibilite a oxidagcdo de toda a
matéria organica, como a oxidacdo da matéria organica se da entre 550 e 650 °C,
portanto, na medida do possivel, deve-se projetar o ciclo de queima de modo a
assegurar a completa oxidagdo da matéria organica prolongando-se o estagio de
pré-aquecimento. Nos casos de ciclos muito rapidos e/ou fornos muito curtos, a
tendéncia ao aparecimento do coracdo negro se acentua (DAMIANI et al., 2001). O
conhecimento dos fatores que influenciam sua formacao é necessario para sua
eliminacdo (BELTRAN, et al., 1988). Em outras afirmacdes a formagdo de coracéo
negro, acima de 950 °C consiste na reducdo de Fe* para Fe®*, causada pelo
ambiente redutor gerado pela formacéao de CO, fruto de uma combustao incompleta
da matéria organica originariamente presente (BELTRAN et al., 1988).
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Em uma atmosfera oxidante, que é o caso da maioria dos fornos, as
possibilidades de ocorréncia da formagao de "coragao negro" sdao minimas. A
afinidade do oxigénio pelo carbono é muito maior do que pelo ferro e é, portanto,
necessario empregar uma atmosfera altamente oxidante na primeira etapa da
queima, ou seja, no pré-aquecimento (ELIAS, 1980). Em atmosferas redutoras,
geradas pela combustao da matéria organica a temperatura de sinterizagdo é menor
e a incidéncia de "coracao negro" é maior (CAVA et al., 2002).

A introducdo de ciclos de queima rapidos constitui-se numa das mais
importantes inovacdes do setor de materiais ceramicos. O comportamento das
diferentes matérias primas frente a agédo do calor ira definir, em muitos casos, a
tipologia de produto a serem fabricadas, suas caracteristicas técnicas e as variaveis
de queima empregadas, isto é, temperatura maxima de queima e duracao do ciclo
de queima (PINTO et al., 2005).

As primeiras experiéncias industriais de queima rapida com blocos e telhas
ceramicas foram realizadas em 1989 na Alemanha e em 1992 na ltalia (DONDI et
al.,1999). No Brasil, ainda ndo se tém relatos da utilizacao de queima rapida no setor
industrial. Os ciclos de queima mais rapidos no setor industrial brasileiro da ceramica
estrutural utilizam fornos do tipo tunel, com ciclos de queima que variam com o
tamanho dos fornos (DUTRA et al., 2009).

No Brasil, a maioria dos ciclos de queima dos produtos da ceramica estrutural
dura em torno de 24 h, sendo normal em alguns casos ciclos que chegam a durar
mais de 30 h, ocasionando baixa produtividade e grande consumo de energia
térmica. Em uma analise comparativa do processo produtivo da ceramica estrutural
do Brasil e da Alemanha (TAVARES e GRIMME, 2002), foi constado que o processo
de queima do Brasil utiliza ciclos de queima mal planejados, fornos ineficientes e
combustiveis de alto impacto ambiental.

O principal combustivel utilizado pelas olarias do Brasil € a lenha e a maioria
dos fornos utilizados é do tipo intermitente (SOARES, et al., 2004) e poucos sao do
tipo semi-continuo. Na Alemanha no processo de queima predomina o uso do gas
natural como combustivel e fornos continuos, tipo tanel e a rolos, tornando o
processo de queima mais eficiente, com maior produtividade e de menor agressao
ambiental (DUTRA et al., 2009).

A tecnologia de queima rapida em fornos do tipo a rolos ja é tema de projetos
em institutos de pesquisas e universidade, podendo ser uma tecnologia que, em
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breve, possa contribuir de forma positiva para o setor da ceramica estrutural com a
diminuicao do tempo de queima, aumento da produtividade e menor agressdo ao
meio ambiente, devido a diminuicdo da emissado de gases poluentes. Contudo, esta
associada entre as principais dificuldades para inserir um ciclo de queima rapido na
industria de ceramica estrutural a grande heterogeneidade das matérias primas
(argilas) e o fato das mesmas conterem, normalmente, apreciaveis quantidades de
matéria organica e ferro, elementos que contribuem de maneira negativa quando se
deseja acelerar um ciclo de queima (DUTRA et al., 2009).

Dutra et at., (2009) em estudos afirmam que a inclusdo da queima rapida nos
produtos da industria de ceramica estrutural ou vermelha é atualmente o mais
importante processo de inovacao para a otimizagdo do processo de queima desse
setor. Em seus trabalhos estes fizeram estudos comparativos entre as propriedades
tecnolégicas de materiais ceramicos de base argilosa queimada por um ciclo de
queima tradicional (queima lenta) e um ciclo de queima rapida, utilizando matérias
primas argilosas procedentes de industrias de cerdmica estrutural. Os resultados
obtidos possibilitaram uma melhor compreensao dos efeitos do ciclo de queima nas
propriedades tecnoldgicas dos produtos da ceramica estrutural, concluindo que a
queima rapida nos produtos da industria de ceramica vermelha é possivel, partindo-
se de uma matéria prima equilibrada entre as quantidades de argilominerais e
minerais acessorios e com percentuais toleraveis de oOxidos fundentes, matéria
organica e 6xido de ferro.

De modo idealizado, 0 que se deseja com a queima rapida € gerar energia
térmica no forno a alta velocidade, transmitir essa energia a superficie das pecas a
alta velocidade, fazer penetrar essa energia em seu interior, também a elevada
velocidade, e conseguir que as acbes fisicas e quimicas a que é submetida a
matéria prima proporcione um produto ceramico de aceitavel qualidade e dentro das
especificacdes técnicas (VERDUCH, 1984).

Schuller et al.,, (2008) demonstraram que a velocidade de queima de
ceramicas tem influéncia direta nas propriedades mecanicas. Aplicando dois tipos de
queima (rapido e lento) com temperaturas variando de 1080 a 1160 °C estes
observaram que a microestrutura das amostras queimadas em um ciclo rapido é
muito semelhantes as das amostras sinterizadas usando ciclo de queima lento,
porém também se comprovou que as pecas submetidas a queima lenta

apresentaram tensdo de ruptura e massa especifica aparente superiores as
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queimadas em ciclo rapido. A explicacao para esse fato é que, para o ciclo mais
lento o material fica mais tempo exposto a altas temperaturas e conseqientemente
favorece a formacado de fases cristalinas. Porém, eles concluiram que essas
diferencas ndo sao tao significativas em termos de propriedades e menor
temperatura, o que explica a preferéncia por ciclos de queima rapido do setor de
revestimentos ceramicos.

Dutra et al., (2009) consideram que entre os estudos mais importantes para
otimizar o ciclo de queima e diminuir o tempo de queima da industria de ceramica
estrutural é verificar as relacdes existentes entre a atuacéo do forno e o conjunto de
acoes fisicas e quimicas que ocorrem na matéria prima, considerando que o forno
emite energia a qual é transmitida de diversas maneiras ao produto em queima. Por
sua vez, o produto capta essa energia emitida e a utiliza para colocar em acao
reacOes das mais diversas naturezas, responsaveis pelas modificacdes quimicas e

fisicas no produto.

3.7 - Transformacoes de fases de massas utilizadas na industria da
ceramica vermelha

As transformacdes que ocorre durante a queima, interferem diretamente numa
série de propriedades finais dos produtos ceramicos. Durante esse processo, uma
vez que as estruturas cristalinas dos minerais excedem os limites de sua
estabilidade, eles s&o parcialmente decomposto, ao mesmo tempo em que outras
fases estdo sendo formadas (GONZALEZ-GARCIA et al., 1990; JORDAN et al.,
1999, 2001).

A caulinita € uma das fases de muitos corpos ceramicos. llita favorece a etapa
de sinterizagdo permitindo a formacao de uma fase liquida a uma temperatura mais
baixa e, portanto, contribui para o aumento da densidade. A desidroxilacdo da
caulinita produz metacaulinita. A mulita € uma fase que aparece em consequéncia
da queima, sendo proveniente da recristalizacdo da metacaulinita. A fase vitrea
formada reduz a porosidade das amostras sinterizadas. A consequéncia desses
fenébmenos acima é a melhoria da resisténcia mecénica.

A queima de misturas com base em argilas de ceramica cujo principal mineral

de argila é a caulinita, em geral, abrange as seguintes etapas durante o
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aquecimento: a perda de umidade (T<100 °C); a oxidagdo da matéria orgéanica
(aproximadamente 350 °C), e perda de grupos OH (principalmente da goethita e
gibbsita), perda de hidroxila (dgua quimicamente ligada) da fase caulinita a 500 °C e
posterior conversdo em metacaulinita; decomposicdo da metacaulinita em cerca de
850 °C, libertando fases nao cristalinas, silica e gama-alumina; (Si/ Al), formacao de
espinélio a aproximadamente 980 °C e a sua transformacdo em mulita a
aproximadamente 1150 °C (SANTOS et al., 2006).

A reorganizacdo estrutural da metacaulinita entre 980 e 1000 °C produzira
uma fase amorfa rica em SiO, e uma fase espinélio. A 1100 °C, a fase espinélio é
transformada em mulita. Durante o processo de resfriamento ocorre a

transformacgao de quartzo 3 em quartzo a (SEYNOU, 2011).
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4.0 - MATERIAIS E METODOS

4.1 — Materiais

Para o desenvolvimento deste trabalho foram utilizadas massas argilosas
fornecidas por empresas que fabricam pegas da ceramica vermelha localizadas nos
estados da Paraiba e do Rio Grande do Norte, identificadas por massas preparadas,
aqui denominadas por A, B e C, que sao utilizadas na producao de blocos

ceramicos.

4.2 — Metodologia

As amostras foram coletadas nas empresas fornecedoras, a Figura 2
representa uma fotografia do depédsito de matéria prima de uma das empresas. As
mesmas foram secas para retirar a umidade adquirida naturalmente, posteriormente,
desagregadas, moidas e passadas em peneira ABNT n? 200 (abertura 0,074mm)
para caracterizacdo e na peneira ABNT n® 80 (abertura 0,18 mm) para serem
submetidas ao processo de extrusao.

Figura 2 — Depésito de matéria-prima

Fonte: Préprio autor
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4.3 - Caracterizagoes quimica, mineraldgica e granulométrica.

As caracterizagbes quimica, fisica e mineraldgica foram feitas através da
analise quimica, analise granulométrica por tamanho de particulas a laser, analise
térmica diferencial (ATD), analise termogravimétrica (ATG), difracdo de raios X
(DRX) e microscopia eletrdonica de varredura (MEV)

Para a caracterizagdo quimica utilizou-se espectrémetro de raios X por
energia dispersiva (RAY — EDX 720, Energy Dispersive X-RAY Spectrometer —
Shimadzu), conforme mostrado na Figura 3. Para o procedimento as massas foram
secas em estufa a 110 °C por 24 horas e passadas em peneira ABNT n° 200
(0,074 mm).

Figura 3 - Espectrébmetro de raios X

Fonte: Préprio autor

A distribuicdo granulométrica foi determinada em um equipamento CILAS 1064
(Figura 4a) e a analise mineral6gica foi realizada em um equipamento LAB — XRD-
6000, da Shimadzu (Figura 4b). Para a andlise granulométrica as massas foram
passadas em peneira ABNT n® 200 mesh (0,074 mm) e dispersas em 250 ml de
agua destilada em agitador Hamilton Beach modelo N-5000 a velocidade de 17.000
rpm, por 20 minutos, em seguida 15 ml sdo separados e colocados em dispersor
ultrassénico, por 10 minutos até atingir a concentracdo ideal que €& de
aproximadamente 150 unidades de difracdo/area de incidéncia. Para analise
mineraldgica foi utilizado radiacdo Cu Ka (40KV/40 mA), 206 de 10 a 60, passo de
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0,02° com tempo de contagem de 1,0 segundo por passo. A difragdo de raios X foi
usada para identificar os minerais nas amostras apds beneficiamento.

O método de analise térmica diferencial (ATD) e termogravimétrica (ATGQG)
consiste no aquecimento em velocidade constante da amostra juntamente com uma
substancia termicamente inerte (Al.O3) registrando as diferencas de temperaturas
entre o0 padrdo inerte e a amostra em estudo. Quando ocorrem transformacgtes
endotérmicas ou exotérmicas, estas aparecem como deflexdes em sentidos opostos
na curva termodiferencial ou termograma. A analise foi realizada em aparelhagem
de analises térmica RB-300, da BP Engenharia utilizando velocidade de
aquecimento de 5 e 10 C°/min até a temperatura maxima de 900 °C. Todas as
amostras foram passadas em peneira ABNT n° 200 mesh (0,074 mm) e n&do foram

secas antes das analises.

Fonte: Préprio autor

4.4 - Avaliacao da Plasticidade

Para determinar as caracteristicas de plasticidade foram utilizados os métodos
de Arthur Casagrande e Pfefferkorn. O limite de liquidez (LL) indica a quantidade de
agua acima da qual uma matéria-prima argilosa ndao apresenta mais uma
consisténcia plastica e passa a se comportar como liquido; o limite de plasticidade
(LP) que indica a quantidade de agua necessaria para alcangar uma consisténcia
plastica e conseqlientemente a capacidade para moldagem por extrusdo, para
determinar os indices foi utilizado as normas da ABNT, NBR 6459-84 e 7180-84. A
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Figura 5 mostra um aparelho de Casagrande e os distintos procedimentos de
ensaio. O indice de Atterberg (IP) é obtido através da subtracéo entre o LL e o LP.

Figura 5 — Ensaio de Casagrande

Ensaio de Limite de Liquidez
{Aparciho de Casagrande )

Fonte: Livro Mecénica dos solos — Vol. 1

Também foi feito a determinacdo do limite de plasticidade pelo método
padronizado por Pfefferkorn, empregando-se um plasticimetro de PFEFFERKORN
Mod. CT-283 da Servitech (Figura 6).

Fonte: Préprio autor

As amostras foram umidificadas até atingir a plasticidade (trabalhabilidade)

adequada, utilizando-se o teor de umidade obtido pelo método de Casagrande,
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permanecendo por 48 horas em repouso para melhor distribuicdo da &gua.

Posteriormente, foram submetidas a conformacao, utilizando o processo de
extrusdo, em um equipamento da marca VERDES, tipo MR — 600/4, conforme

fotografia apresentada na Figura 7.

Figura 7 — Extrusora

Fonte: Préprio autor

Os corpos de prova com geometria retangular de dimensdes 10,0 cm x 2,0 cm
x 0,5 cm®, foram secos em estufa a 110 °C /24 h.
A Figura 8 mostra a foto da estufa que foi utilizada na etapa de secagem.

Figura 8 — Estufa.

Fonte: Préprio autor
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Apoés secagem foram determinadas suas massas e dimensdes. Em seguida
foram queimados em um forno elétrico de laboratério (Figura 9), nas temperaturas
de 800, 900 e 1000 °C, com diferentes taxas de aquecimento: 1,2,5,10, 15,20 e
30 °C/min. Posteriormente foram determinadas as seguintes propriedades: absorcao
de agua, retracdo linear, massa especifica aparente, porosidade aparente e

resisténcia mecanica a flexao em trés pontos.

Figura 9 — Forno elétrico de laboratério

Fonte: Préprio autor

4.5 - Absorcao de agua

O valor de absor¢cédo de agua é obtido por meio da equacéao (1), onde AA € a
absorgcao de agua, em porcentagem, mu € a massa do corpo-de-prova saturado em
agua e ms é a massa do corpo de prova queimado e seco. As caracteristicas da
absorcao de agua foram determinadas segundo a Norma ABNT/NBR 15270-1 e
NBR 15270-3 (2005).

m m
AA (%) = % x 100
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4.6 - Retracao linear

Para a determinagéo de retracdo linear dos corpos de prova, apés queima,
utilizou-se um paquimetro digital DIGIMESS 0-200 mm, com resolugcédo de 0,01 mm,
(Figura 10). O calculo dos valores de retragéo linear foi realizado de acordo com a
equacao (2), onde RL indica a retracao linear do corpo de prova em percentual, Lo €
o valor do comprimento do corpo-de-prova antes da queima e Lfé o comprimento do
corpo de prova apds o0 processo de queima. Determinada segundo a Norma
ABNT/NBR 15270-1 e NBR 15270-3 (2005).

L —L
LR(%) = OL L x100 2)

Figura 10 — Determinacao das dimensoes

Fonte: Préprio autor

4.7 - Massa especifica aparente (MEA)

A massa especifica aparente (MEA) foi determinada pelo principio de
Archimedes (Figura 11), de acordo com a equacéao (3), a partir da razao entre a
massa seca (ms) e a diferenca entre a massa saturada (mu) e a massa do corpo de
prova imerso em agua (mi). Essa caracteristica fisica foi determinada segundo a
Norma ABNT/NBR 15270-1 e NBR 15270-3 (2005).
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Figura 11— Principio de Archimedes

Fonte: Préprio autor

4.8 - Porosidade aparente

O valor da porosidade aparente é obtido por meio da equacéo (4), onde PA é
o valor da porosidade aparente, em percentual, m, € a massa do corpo-de-prova
saturado em agua, msé a massa do corpo de prova seco e m;é a massa do corpo de
prova imerso. Caracteristica fisica determinada segundo a Norma ABNT/NBR
15270-1 e NBR 15270-3 (2005).

PA(%) = (mu—ms) oo

(mu —mi) (4)

4.9 - Resisténcia mecanica a flexao

A resisténcia mecanica do corpo de prova indica a capacidade de suportar
esforcos exercidos por cargas, que possam levar a ruptura, esmagamento ou
quebras; normalmente é obtida por meio de ensaio de flexdo por trés pontos e é
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calculada através de equagbes que envolvem a forca maxima aplicada e as
dimensdes da peca. Determinada segundo a Norma ABNT/NBR 15270-1 e NBR
15270-3 (2005).

A resisténcia mecanica dos corpos de prova extrudados foi determinada pela
tensdo ou moédulo de ruptura (MRF) em trés pontos. O equipamento utilizado foi uma
maquina de ensaios mecanicos da Shimadzu, Mod. Autografh AG-X — 50KN,
operando a uma velocidade de 0,5 mm/min. (Figura 12).

Figura 12 — Ensaio de flexdo em trés pontos

Fonte: Préprio autor

As caracteristicas fisicas das amostras, como absorcdo de agua e massa
especifica aparente foi determinada segundo a Norma ABNT/NBR 15270-1 e NBR
15270-3 (2005).

4.10 - Analise fractografica

Para a analise da superficie de fratura das pegas submetidas ao ensaio de
resisténcia a flexdo em trés pontos, foram retiradas das mesmas, através de um
corte transversal com micro serra, da superficie onde ocorreu o rompimento, uma
pequena amostra com aproximadamente 3 mm de espessura e com dimensdes
adequadas para acomodacao no porta amostra. Para o procedimento das andlises
as amostras foram colocadas no porta amostra para em seguida serem metalizadas
(ouro) com vacuo, em um equipamento da marca Sanyu Electron — SC-701(Figura

13) e posteriormente foram feitas as andlises fractograficas em um equipamento de
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microscopia eletrbnica de varredura (MEV) da  Shimadzu, modelo SSX-550
(Figura 14).

Figura 13 — Equipamento metalizador Figura 14 — Microscopio Eletronico de Varredura

Fonte: Préprio autor

4.11 — Porosimetria

Para o procedimento da andlise porosimétrica foram obtidos pequenas
estilhas de amostras, retirados dos corpos de prova da area de fratura. Antes das
analises, os mesmos foram pesados em uma balanca de precisdo da BEL —
Enginering (Figura 15) e o equipamento utilizado foi um porosimetro de mercurio,
marca Micromeritics, modelo Autopore IV 9500 (Figua 16), do laboratério de

caracterizacdo de materiais da UAEMa/UFCG.

Figura 15 - Balanca Bel Enginering Figura 16 - Porosimetro de mercurio

Fonte: préprio autor
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5.0 - RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 2 contém os valores da composi¢cao quimica das massas estudadas.
Analisando os resultados verifica-se que as composigdes A, B e C sao tipicas de
massas para ceramica vermelha, com os componentes majoritarios de silica (SiO»),
alumina (AloO3) o que corresponde aos somatoérios silica+alumina com 77,30; 77,88
e 69,23% respectivamente, estando relacionados a presenca de minerais de argila e
quartzo livre, acompanhados por quantidade expressiva de 6xido de ferro. O teor de
oxido de ferro (Fe>O3) foi elevado para as massas A e C, esse elemento é o principal
responsavel pela cor avermelhada ap6s queima. O 6xido férrico ndo s6 € um
importante fator de coloracdo do produto queimado, mas também age como
fundente, baixando o ponto de fusdo da massa, formando a fase vitrea no interior

das pecas ceramicas.

Tabela 2 — Composi¢ao quimica das massas estudadas

Matérias-primas/ Massa A Massa B Massa C
oxidos (%) (%) (%)
SiO, 50,96 53,95 45,31
Al,O3 26,34 23,93 23,92
Fe.O3 7,53 4,85 10,02
K20 2,45 2,60 3,49
MgO 1,58 1,66 3,92
CaOo 0,84 1,22 1,58
TiOs 1,36 1,09 1.05
Outros 6xidos 0,44 0,32 0,84
Perda ao fogo 8,5 10,38 9,87
Total 100 100 100

Em trabalho realizado por VIEIRA et al., (2007) também foi observado a
presenca de todos os éxidos presentes nas massas estudadas, no entanto, eles
também observaram, ainda, a presenca do Na,O. A SiO, esta relacionada com os
silicatos (argilominerais, micas e feldspatos) e a silica livre (quartzo). Segundo Vieira
et al. (2007), a razdo SiO./Al,.O; é um parametro indicativo da quantidade de

argilomineral e quartzo livre. De acordo com a composi¢cdo quimica teédrica da
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caulinita, a razédo SiO,/Al,O3 € de 1,18, valores maiores que este indica silica livre na
forma de quartzo. As razées SiO./Al,O3 das trés massas estudadas foram de 1,93
(massa A); 2,25 (massa B) e 1,89 (massa C). Com base nas informacoes
supracitadas constatou-se que as razdes foram acima de 1,18, indicando a presencga
da caulinita, de outros minerais argilosos e nao argilosos e de silica livre na forma de
quartzo.

Comparando os resultados com os percentuais de 6xidos presentes em uma
massa estudada por Pinheiro e Holanda (2010), verificou-se que a razdo SiO»/Al>Os3,
observada pelos autores supracitados foi menor, indicando que a massa apresenta
menor teor de quartzo e quando analisado os teores de Oxidos fundentes, esta
também, apresentou menor quantidade e com mais a presenca do MnO e NaxO.

Os teores de 6xido de ferro foram acima de 4,5 %, os quais sdo adequados
para massas de produtos da ceramica vermelha. O 6xido de ferro pode ser
encontrado em argilas na forma de magnetita (FesO4) e hematita (a-FexO3). As
argilas apresentam coloracdo avermelhada quando o ferro esta presente na forma
de hematita e cor preta quando na forma de magnetita.

Os teores de TiO, encontrados nas massas foram baixos, ndo tendo
implicacbes significativas para os produtos de ceramica estrutural. Segundo
FACINCANI (2002) compostos de titanio também sao responsaveis pela coloracao
das argilas.

A massa C apresentou maior teor de MgO, a presenca desse O6xido
geralmente indica a presenca de dolomita ou clorita (espécie de mica). O percentual
de oxidos fundentes (K20, MgO e CaO) para as massas foram de 4,87 % (massa A),
5,48% (massa B) e 8,99% (massa C). Pode se observar que a massa C apresenta
uma menor relacao SiO./Al,O3, maior teor de 6xidos fundentes, provavelmente as
pecas obtidas com essa massa irdo apresentar maior densificacao.

Foi observada uma elevada perda ao fogo para as massas e segundo
Milheiro et al., (2005) a elevada perda ao fogo esta associada com a presenca de
argilominerais, hidréxidos e matéria organica. Comparando os resultados com os
valores determinados por Sousa et al., (2006) verificou-se que sao similares.

A Figura 17 (a, b e c) apresenta os difratogramas das amostras A, B e C,
respectivamente, obtidos por difracdo de raios X (DRX).
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Figura 17 — Difratogramas das massas A, B e C.
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Analisando a Figura 17 verifica-se que as massas apresentaram as seguintes
fases cristalinas: caulinita, mica, feldspatos e quartzo para as massas A e B, ja a
amostra C, além das fases supracitadas apresentou ainda pico caracteristico da
goetita. Como citado na revisdo bibliografica a caulinita e a mica sao
aluminossilicatos que fazem parte da composicao de massas da ceramica vermelha
e sao responsaveis pela plasticidade da massa e da resisténcia mecanica apds a
conformacdo; o quartzo e o feldspato atuam como desplastificantes da massa.
Durante a etapa de queima, o feldspato, componente que apresenta menor
temperatura de fusdo, formara a fase liquida e o quartzo, sera submetido apenas a

transformagdes reversiveis (a — ) é considerado o esqueleto da pega.
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Na Tabela 3 constam os resultados da distribuicdo de tamanho das particulas
das amostras estudadas. Os resultados sao referentes aos diametros para as
fracoes acumuladas em D1, Dsg, Dgo € pelo didmetro médio. As massas A, Be C
apresentam um diametro médio de 26,25; 26,89 e 28,25 um, respectivamente.
Verifica-se para os didmetros a D10, D50 e D90% de massa acumulada, que os
valores apresentados pelas massas “A e B” sdao muito préximos. A massa “C”
apresenta para D50% de massa acumulada diametro de 21,86 um, sendo este muito
maior que o apresentado pelas massas “A e B”, caracterizando a diferenca da
distribuicdo granulométrica das massas. As massas A e B exibem valores bem
proximos para os respectivos didmetros, mas quando comparadas com a massa “C”,
pode se observar que esta teve uma distribuicdo granulométrica bastante
diferenciada, notoriamente para todos os diametros considerados.

Tabela 3 - Distribuicdo de tamanho de particulas das massas

Massa Diametro a Diametro a Diametro a Diametro
Ceramica 10% 50% 90% médio
(pm) (pm) (pm) (Hm)
A 2,86 12,62 71,82 26,25
B 2,35 12,74 73,53 26,89
C 3,06 21,86 63,98 28,25

A distribuicdo granulométrica da massa ceramica interfere sobre a
plasticidade, preenchimento do molde, estabilidade dimensional e sobre os pontos
de contato entre as particulas, que irdo interferir sobre as reacdes na etapa de
sinterizagao.

Agne (2007) em seu trabalho analisou cinco massas e mostrou a distribuicao
do tamanho de particulas com valores de 10, 50 e 90%. Para 10% de massa
acumulada o diametro ficou abaixo de 1,0 um para todas as massas, para 50% ficou
entre 5,0 e 6,0 um, enquanto para 90% ficou compreendido entre 20,0 a 24,0 um.
Observou-se que as massas apresentadas na Tabela 3 apresentaram maior
didametro e distribuicdo granulométrica mais heterogénea quando comparadas com
as analisadas por Agne.

A Tabela 4 contém os resultados da massa acumulada para diametros abaixo

de 2 um, entre 2 a 20 um e acima de 20 um. Esses resultados serdo comparados
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com o diagrama de Winkler, ferramenta que pode ser utilizada para preparar massas
com composi¢cao granulométrica adequada para produtos da ceramica vermelha.
Para tijolos furados a massa devera conter a seguinte composicao: de 20 a 30% de
argila plastica (< 2,0 um); de 20,0 a 55,0% de argila arenosa (2,0 a 20,0 um) e de 20
a 50% para a fracdo de desplastificante, acima de 20,0 um (PRACIDELLI e
MELCHIADES 1997).

Analisando os valores verifica-se que as amostras A, B e C apresentam a
fracao argila abaixo do minimo recomendado pelo diagrama de Winkler (fracao
argila entre 20 e 30%) para a producao de tijolos ceramicos. No entanto para a
fracdo de argila arenosa (2 a 20 um) todas as massas apresentaram valores dentro
dos estabelecidos pelo diagrama. Para a faixa granulométrica acima de 20,0 pum
apenas a massa C apresentou valor acima do recomendado.

Dutra et al., (2009) também realizaram trabalhos com massas utilizadas para
a fabricagdo de pecas da cerdmica vermelha e estes observaram que as
composicoes também ndo se ajustavam na regiao do diagrama de Winkler, como
adequadas para a producao tijolos. Macedo et al. (2008) comenta que o diagrama
de Winkler auxilia no estudo da composicdo granulométrica étima, indicando a
dosagem de particulas finas, médias e grossas, que possibilitariam obter as
melhores propriedades no produto final. No entanto, trabalhos analisando a
viabilidade de utilizacdo de argilas em ceramica vermelha, indicaram argilas, cujas
composi¢coes também nado se encaixavam na regiao do diagrama de Winkler, como
adequadas para a producao de blocos ceramicos (SOUSA, 2002 e VIEIRA, 2003).

Tabela 4 - Distribuicao granulométrica das argilas analisadas

Composicao granulométrica (%)

Amostras < 2um 2-20 um >20 um
A 10,95 47,54 41,51
B 7,97 52,93 39,10
C 6,01 41,51 52,48

A Tabela 5 contém os valores de plasticidade das massas determinadas
pelos métodos de Casagrande e Pferfferkorn. Observou-se que a massa A
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apresentou maior plasticidade, o que esta condizente com os resultados obtidos nas
analises quimica e granulométrica.

Em relagdo a determinacdo dos indices e coeficientes das plasticidades,
avaliadas pelos dois métodos, percebe-se apenas uma pequena diferenca nos
valores, mas que sao aceitaveis, pois estes empregam formas diferenciadas de
avaliar a plasticidade. Andrade et al., (2010) determinaram a plasticidade de argilas
por esses dois métodos e também observaram certa semelhanga entre os
resultados.

Tabela 5 — indices de plasticidade das amostras.

Método /Amostra A B C
Casagrande (%) 28,36 23,96 28,00
Pferfferkorn (%) 28,00 23,40 29,00

As caracteristicas e os valores das plasticidades das massas ceramicas em
estudo estdo de acordo com os parametros da importancia para a trabalhabilidade
da ceramica vermelha, pois estdo indicados a adequagdo para moldagem por

extrusdo ou prensagem.

5.1. Analises térmica diferencial (ATD) e termogravimétrica (TG)

As Figuras 18 a 23 apresentam as curvas das ATD e ATG das trés massas
(A, B e C), analisadas na temperatura maxima de 900 °C e com as taxas de
aquecimento de 5 e 10 C°/min. Observando-se a curva da ATD da massa A, Figura
18, observa-se um pico endotérmico com maximo em 120,0 °C caracteristico da
perda de agua livre e adsorvida; pico endotérmico com maximo em 543,10°C,
caracteristica da perda de hidroxilas. Na Figura 19, observa-se a presenca desses
mesmos picos para as temperaturas de 122,94 °C e 565,15 °C, respectivamente.
Entre 200 e 450°C observa-se a presenca de uma banda exotérmica, fenémeno
caracteristico da combustdo da matéria organica. O pico exotérmico acima de 800°C
€ caracteristico da destruicao do reticulado cristalino dos silicatos. A ATG da massa
(A) mostrou uma perda maxima de massa equivalente a 17,84%, para os 5 °C/min,
enquanto para os 10 °C/min foi de 11,23%, essa diferenca de perda de massa pode
estar associada a combustdo da matéria organica, que é mais completa quando a

taxa de aquecimento é mais lenta.
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Figura 18 — Curvas das analises Figura 19 — Curvas de analises
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As Figuras 20 e 21 apresentam as curvas das ATD e ATG, simultaneamente
da massa B. Foram observados os seguintes picos: endotérmicos a 109,15 e A
543,10 °C e exotérmicos a 295,98 e a 504,47 °C, com uma perda de massa de 15,50
%, relativos a taxa de aquecimento dos 5°C/min. Para os 10 °C/min os picos
endotérmicos surgidos foram a 120,18 e 565,15 °C e os exotérmicos a 54,00 e
314,62 °C e teve uma perda de massa de 8,91 %.

Figura 20 - Curvas das andlises Figura 21 - Curvas das andlises
da massa B — 900/5 da massa B — 900/100
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As Figuras 22 e 23 apresentam as curvas das ATD e TG, conjuntamente, da massa
C. Foram observados os seguintes picos: endotérmicos a 120,18 e a 534,35 °C e
exotérmicos a 243,84; 324,28 e a 750,40 °C, com uma perda de massa de 11,25%,

ataxa de aquecimento dos 5°C/min. Para os 10 °C/min, os picos endotérmicos
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surgidos foram a 116,51 e 548,60 °C e um exotérmicos a 350,50 °C, tendo uma
perda de massa de 6,76 %.

Figura 22 - Curvas das analises Figura 23 — Curvas das andlises da
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5.2 — Defeitos apresentados pelos corpos de prova apos a etapa de queima.

A Figura 24(a e b) mostra a superficie de fratura dos corpos de prova obtidos
com as massas B e C, queimados a 800 °C, com as suas respectivas taxas de
aquecimento, com as variaveis de 1, 2, 5, 10, 15, 20 e 30 °C/min.

Percebe-se que nas taxas de 1, 2 e 5 °C/min os corpos de prova
apresentaram aspectos uniformes, podendo-se concluir que, quanto a analise visual
da superficie de fratura, para essas taxas a velocidade de aquecimento
proporcionou as transformacdes adequadas, pois ndo observar-se a presenca de
coracao negro, sendo um indicativo da completa decomposicdo da matéria organica.
No entanto, para as taxas superiores (10, 15, 20 e 30 °C/min) iniciou 0 surgimento
do defeito denominado “coragao negro”, o qual foi mais acentuado na taxa de 30
°C/min (aquecimento rapido), o que pode estar relacionado com a combustao
incompleta da matéria organica presente nas massas e também do ferro.

Para a massa C, observa-se na regiao central da peca, uma coloracdo mais
escura, que deve estar relacionado com a maior quantidade do 6xido de ferro nesta
massa. Em vista do acima exposto, se pode concluir, provavelmente, que quanto
maiores foram as concentracdes de ferro e carbono nas matérias-primas mais

intenso sera o desenvolvimento do coragéo negro.
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Figura 24 — Corpos de prova queimados a 800 °C — massas Be C

Massa C
800°C

Fonte: préprio autor

A Figura 259(a, b e c¢) apresenta a superficie de fratura dos corpos de prova
obtidos com as massas “A B e C”, queimados a 900 °C, para as taxas de
aquecimento lentas e rapidas. Para os corpos de prova da massa A, até a taxa de
aquecimento de 20 °C/min, os corpos de prova se mantiveram estaveis, vindo a
aparecer aos 30 °C/min um pequeno indicio de formacdo de coragao negro, fato
também observado para os corpos de prova da massa B, mas com uma pequena
amplitude. Para a massa C os efeitos foram evidentes ja a partir dos 10 °C/min, com
o surgimento de uma regiao central alaranjada, tendéncia inicial para a formacéo do
coracao negro, indicando que ndo houve uma decomposicdo completa da matéria

organica e também do ferro.

Figura 25 — Corpos de prova queimados a 900 °C — massas A,Be C

Massa A Massa B
900°C

Fonte: Préprio autor
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()

Fonte: Préprio autor

A Figura 26(a, b e c) apresenta os corpos de prova obtidos com as massas A,
B e C queimados a 1000 °C, com as taxas de aquecimento. Observa-se que, para
0s corpos de prova obtidos com as massas A e B, a partir da taxa de aquecimento
de 10°C/min a presenca da coloragdo escura, coragdo negro, ja € bastante
pronunciada, assim como, a deformagao piroplastica.

Para os corpos de prova obtidos com a massa C, os defeitos estavam expostos
de forma mais pronunciados, as pecas apresentaram uma deformacdo bastante
acentuada, observando-se também a presenca de trincas na regido do coragéo
negro.

Segundo (DAMIANI et al.,, 2001), o inchamento é uma consequéncia da
liberacdo de CO e CO., resultantes da reducédo dos 6xidos de ferro e da silica pelo
carbono, a temperaturas relativamente elevadas, quando a permeabilidade da peca
ja foi bastante reduzida, dificultando a saida dos gases. Ainda segundo os autores
supracitados, quando essa condicdo se estabelece e a temperatura continua
aumentando: a) a reacdo que da origem aos gases prossegue e produz um volume
cada vez maior de gases; b) os gases aprisionados tendem a se expandir, devido ao
aumento do volume e da temperatura e aumentam a pressdo exercida sobre as
paredes que os contém, no interior da peca; ¢) uma fragcdo cada vez maior da
massa, no local, se funde e se transforma em liquido; d) a viscosidade da fase

liquida diminui com a elevacao da temperatura.
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Figura 26 — Corpos de prova com as diferentes taxas das massas A, Be C a 1000 °C

Massa B
1000°C

Massa C
1000°C

()

Fonte: Préprio autor

O "coracao negro" ocorreu com maior freqiiéncia para a queima rapida. Para
se obter um produto de melhor qualidade, é necessario se ter conhecimentos das
caracteristicas das massas e também da queima, pois como citado acima a insercao
de oxigénio no inicio da etapa de queima, proporcionara a combustdo completa da
matéria organica e minimizara a possibilidade do surgimento deste defeito.

A causa desse acontecimento pode estar associada, entre as principais
dificuldades para inserir um ciclo de queima rapido na industria de ceramica
estrutural e a grande heterogeneidade das matérias primas e, ainda, das mesmas
apresentarem, normalmente, apreciaveis quantidades de matéria organica e ferro,
elementos que contribuem de maneira negativa quando se deseja acelerar um ciclo
de queima.
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5.3 - Difratometria de Raios X

Na Figura 27 apresenta os difratogramas de DRX das analises realizadas
com os corpos de prova obtidos com a massa A, sinterizados a 900 °C, nas varias

taxas de aquecimento.

Figura 27 — Difratogramas da massa A a 900 °C

Q-Quartzo; M-Mulita; A-Anortita
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Durante o aquecimento, dois tipos de processos ocorrem: decomposicao e
transformagdes e fases (BACCOUR et al., 2009). Percebe-se que os picos das fases
cristalinas foram idénticos, mas com o surgimento de algumas mudancas de fases,
onde aparecem picos caracteristicos das fases mulita, anortita e quartzo. Durante o
processo de aquecimento dos filossilicatos, acompanhados de minerais como
quartzo, feldspato, calcita, dolomita e hematita, uma série de transformacdes
ocorrem as quais serao decisivas para a estabilidade das propriedades dos produtos
ceramicos (REAL, 1977).

A Figura 28 consta a série dos difratogramas da massa A sinterizada a
1000°C com suas correspondentes taxas de aquecimento. As fases presentes séao
as mesmas encontradas para os corpos de prova sinterizados a 900 °C. O pico de

caulinita ndo é visto; a caulinita € transformada em metacaulinita pela remocao dos

66



67

grupos hidroxila da rede de silicato acima de 450 °C. Segundo Baccour et al. (2009),
entre 850 e 950 °C, o CaCO3; se decompde em CaO acompanhado pela liberacao de
CO, para fora da estrutura dos compostos. O CaO reage com a fase amorfa
(metacaulinita) com o aumento da temperatura, assim, ocorre a formagéo de fases
cristalinas como anortita.

Figura 28 — Difratogramas dos corpos de prova da massa A a 1000 °C

Q-Quartzo; M-Mulita; A-Anortita
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A Figura 29 apresenta os difratogramas, relativos as taxas de aquecimento,
dos corpos de prova da massa B, sinterizados na temperatura 800 °C. Percebe-se
que os picos das fases cristalinas presentes para as taxas de 1, 2, 10, 15, 20 e 30
°C/min sao caracteristicos do quartzo e da anortita (CaAl.Si-Og). Para as taxas de
aquecimento lento (1, 2 e 5 °C/minuto) além do quartzo e da anortita surgiu também
a hematita. A hematita & proveniente da desidratacdo de hidroxidos de ferro,
eventualmente presentes nas argilas. Esta fase cristalina apresenta seus picos
caracteristicos mais intensos quando se utilizou um ciclo de queima lento (5 °C/min),
observou-se que ocorreram ligeiras diferencas nas intensidades e largura dos picos
de difracdo. Isto pode estar relacionado a influéncia do ciclo de queima sobre as
transformagdes de fases, e segundo PINTO et al., (2005), um ciclo de queima lento
tende a favorecer a cinética das reagdes e faz com que as mesmas se completem
de forma adequada (PINTO et al., 2005).
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Figura 29 — Difratogramas dos corpos de prova da massa B a 800 °C

Q-Quartzo; H-Hematita; A-Anortita
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A Figura 30 apresenta os difratogramas dos corpos de prova da massa B

queimada a temperatura de 900 °C/min com suas taxas de aquecimento e as fases

cristalinas presentes em cada uma delas. Nota-se que em relagdo as temperaturas

discutidas anteriormente, ocorreu o surgimento de novas fases. Nas taxas de 1, 15,

20 e 30 °C/min as fases presentes foram o quartzo, mulita, anortita e hematita.

A hematita geralmente provém da decomposi¢cao dos hidréxidos de ferro ou

da ilita. A mulita é proveniente da recristalizacdo da metacaulinita, fase amorfa

formada a partir da eliminacdo de agua de constituicdo da caulinita (SOUZA et al.,

2008). O argilomineral caulinita se transforma durante a queima na fase amorfa

metacaulinita em temperaturas ao redor de 500 °C, nesta temperatura, a caulinita

sofreu desidroxilacao.
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Figura 30 — Difratogramas dos corpos de prova da massa B a 900 °C

Q-Quartzo; I-llita; Mi-Mica; M-Mulita; H-Hematita; A-Anortita

Q
T-900°C Q_wmA HQ M Q a

Q 302C/min
Q HM/A M H M Q
202C/min
Q
Q Hwm|A HQM Q
152C/min
Q
Q H AWM H QM Q Q
102C/min
Q
Q yJAM H QoM Q
5°C/min
Mi 1Q H ﬁ% M H Q M Q Q
22C/min
Q
IQ HM(A M 4y QM Q Q
10 20 30 40 50 g0 1 °C/min

20

A Figura 31 mostra os difratogramas da massa B sinterizada a 1000 °C com
suas respectivas taxas de aquecimento. Nota-se que nessa temperatura e com as
taxas de aquecimento de 1, 2, 5, 10, 15 e 20 °C/min. as fases mostraram-se
inalteradas com a evolugao das taxas, apenas com as presencgas de quartzo, mulita
e anortita. A baixa concentracdo de alumina verificado na Tabela 2 implica em uma
limitacdo da quantidade de mulita que sera cristalizada durante o aquecimento
destas massas.

Chen et al., (2004) mencionaram que, quando aquecido a 950 °C o grupo
SiO4 combinam com o grupo AlOg para formar a fase espinélio. Esta fase aparece
em 920 °C e persiste até 1150 °C.

Sanz et al., (1988) citado por Silva et al., (2011), também observaram que a
980 °C ha segregacao de silica nao-cristalina, cristalizacdo de espinélio com
estrutura de y-alumina e formacao de um nucleo de mulita com baixa cristalinidade.

Seynou et al., (2011) estudaram uma massa utilizada para a fabricacdo de
produtos da ceramica vermelha, composta basicamente por caulinita, ilita e quartzo
e observaram que a caulinita quando aquecida se transformou inicialmente em
metacaulinita, com a continuacdo do aquecimento, entre 980 e 1000 °C surgiu uma

fase amorfa rica em SiO,, e as fases espinélio e mulita.
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Figura 31 — Difratogramas dos corpos de prova da massa B a 1000 °C

Q-Quartzo; Mi-Mica; M-Mulita; A-Anortita; H-Hematita
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A Figura 32 mostra os difratogramas dos corpos de prova da massa C, a

temperatura de sinterizagdao de 800 °C e suas respectivas taxas de aquecimento.

Figura 32 — Difratogramas dos corpos de prova da massa C a 800 °C

Q-Quartzo; Mi-Mica; A-Anortita; Hematita
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Percebe-se que os picos presentes sao caracteristicos do quartzo, mica e
anortita para todas as taxas de aquecimento. O quartzo € uma das formas cristalinas

da silica (SiO,) e é estavel abaixo de 870 °C. O quartzo e geralmente a mica
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muscovita, sdo fases ditas residuais, isto é, presentes inicialmente nas argilas em

seu estado natural.
A Figura 33 mostra a sequéncia dos difratogramas da massa C sinterizada

com 900 °C de temperatura e suas respectivas taxas de aquecimento. As fases
presentes na taxa de 1 °C/min foi a mica, quartzo, anortita e hematita, aos 2 °C/min
a hematita desaparece, permanecendo as demais, ja aos 5 °C/min a hematita volta a
surgir juntamente com a mulita e demais fases. Acima dos 10 °C/min as fases se

mantiveram estaveis com todos os compostos ja citados.

Figura 33 — Difratogramas dos corpos de prova da massa C a 900 °C

Q-Quartzo; Mi-Mica; M-Mulita; H-Hematita; A-Anortita
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A Figura 34 mostra os difratogramas da massa C queimada a 1000 °C e suas
respectivas taxas de aquecimento. As fases presentes permanecem inalteradas em
relacdo as temperaturas anteriores, no entanto, ndo se observou a presenca da
mica. Os picos do quartzo foram observados em todas as temperaturas de queima.
No entanto, em temperaturas mais altas os picos sdo menos intensos. Isto se deve
provavelmente a dissolugdo parcial do quartzo na fase liquida viscosa formada em
alta temperatura (MANHAES et al., 2009).

Jérdan et al., (2001) estudaram as transformagdes mineralégicas ocorridas
durante a queima de seis diferentes matérias primas utilizadas na fabricacao de
produtos da ceramica tradicional. As amostras foram queimadas na faixa de

800-1150 °C. Segundo os autores, quando a temperatura é aumentada para 800 °C,
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CaCO se decompde em CaO, a ilita se decompde e as fases do tipo espinélio
aparecem. O CaO reage com quartzo e wollastonite, surge a gelenita metaestavel.
Com o aumento da temperatura o conteudo de gelenita diminui de intensidade e

piroxenos aparecem na faixa de 950 °C.

Figura 34 — Difratogramas dos corpo bnde prova da massa C a 1000 °C

Q-Quartzo; Mi-Mica; M-Mulita; A-Anortita
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5.4 - Propriedades Tecnoldgicas das Massas

Na Tabela 6 estdo apresentados os valores das propriedades fisico-
mecanicas dos corpos de prova queimados nas temperaturas de 900 e 1000 °C da
massa A. Para a absorcdo de agua os valores foram bem elevados, variando de
9,27 a 13,38% (900 °C) e de 3,65 a 12,35% (1000 °C), esse fator pode estar
relacionado com menor empacotamento e ao maior percentual de silica (SiOy)
presente na massa. A absor¢cdo de agua € uma propriedade importante para os
fabricantes de blocos ceramicos que esté relacionada com a porosidade aberta.

Varios fatores podem afetar a absorcdo de agua, tais como: a natureza dos
argilominerais que constituem as matérias-primas utilizadas, a sua distribuicdo
granulométrica, temperatura e tempo de queima. Na maior parte dos casos, a
absorcdo diminui com o aumento da temperatura ou do tempo de queima. A
presenca de 6xidos fundentes pode auxiliar a densificagdo do corpo ceramico e,
portanto, baixar a absorcao. Ainda que indiretamente, a absorcdo também pode ser
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relacionada a resisténcia mecanica apds queima de produtos ceramicos (absor¢des

elevadas geralmente correspondem a baixas resisténcias mecanicas).

Tabela 6 - Propriedades tecnolégicas dos corpos de prova da massa A

Temperatura Taxa AA RL PA MEA TRE
(°C) eC/min) | (%) | (%) | (%) | glem®|  (MPa)

1 13,38 061 2549 1,90 13,107

2 12,55 0,35 2560 2,04 13,91

5 12,74 0,34 2520 1,97 14,277

900 10 11,36 0,40 19,61 1,73 14,33

15 9,27 042 19,00 2,05 13,01

20 10,21 0,60 1942 1,90  12,49"%

30 1052 053 19,18 1,82  12,08"%%

1 416 4,47 863 2,08 11,46™%

2 365 448 761 2,08 11,19%9%

5 12,35 1,16 23,44 190  12,95°0%

19%0 10 8,04 1,90 1490 1,85 14,19 *"%

15 8,24 200 14,65 1,78 12,01 *%

20 833 1,89 1517 1,82 16,07 "%

30 731 1,95 13,39 1,83 14,140

Especificagoes €25 NE =35 =217 >5

A retracdo linear a 900 °C foi bastante baixa, quando comparada com a
queima aos 1000 °C, todas inferiores a 1% e para todos os ciclos, pode ser que esse
resultado seja atribuido a quantidade de minerais acessérios, em especial 0 quartzo.
A porosidade aparente manteve-se dentro dos padrdes, diminuindo da taxa mais
lenta a mais rapida. A massa especifica aparente (MEA) manteve-se entre 1,73 a
2,09 g/cm® entre as duas temperaturas e em relacdo as taxas analisadas. A
resisténcia mecanica teve seu melhor comportamento para o ciclo de 5 °C/min,
provavelmente essa taxa favoreceu o melhor equilibrio entre as reagdes quimicas e
fisicas, ou seja, o desenvolvimento de uma microestrutura com menor quantidade de
defeitos. Certos aspectos foram determinantes para se comprovar que a
temperatura ndo € uUnico parametro a se definir durante a queima de materiais
ceramicos de base argilosa, tendo também outras variaveis importantes, como a
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taxa de aquecimento e os tempos de isotermas, os quais influenciam nas
propriedades finais do produto, principalmente na densificacdo e resisténcia
mecanica do material.

A temperatura de 1000 °C e as suas respectivas taxas de queima, os
resultados apresentados, mostra que para a absorcdo de agua (AA) houve
comportamento bastante instavel, oscilando com valores baixos para as taxas de 1 e
2 °C/min, alto para a taxa de 5 °C/min, voltando a cair para as taxas de ciclo altos,
15, 20 e 30 °C/min. A retracao linear (RL) apresentou oscilagbes com o aumento da
taxa de aquecimento, sendo maior para o ciclo lento e baixa para o rpido, mas com
pequenas variagdes. A porosidade aparente (PA) teve aumento gradativo com o
aumento da taxa, mas também com algumas oscilagdes, sendo a maior para 0s
5 °C/min, voltando a cair para os ciclos mais altos. A massa especifica aparente foi a
mais linear, pois foi diminuindo com o aumento da taxa de aquecimento, apesar de
apresentar pequenas variagées nos seus valores. Esses resultados provavelmente
estao relacionados ao ciclo rapido de queima nos quais as reagdes quimicas nao
atingem o equilibrio estabelecido pela termodinamica e segundo SOUZA (2003) a
combinacgéo dos fatores temperatura e tempo de queima (ciclo térmico) estabelecem
o grau de transformagdes sofridas por um compacto durante a queima.

Os resultados de resisténcia mecanica (TRF) estdo dentro das
especificacdes, mas com o melhor comportamento para a taxa de 20°C/min.

As variacdes observadas também podem estar relacionadas a formagao do
“coragdo negro”, que foi bem notado para todas as taxas a partir dos 10 °C/min,
inclusive com a formagdo de fissuras internas e inchamento das pecas (defeito
volumétrico), mas mesmo assim o0s resultados encontram-se dentro das
especificacdes, no entanto, tém que ser considerados esses defeitos.

Numa analise abrangente dos resultados das temperaturas e dos ciclos
estudados, considerados de queima rapido acima dos 10 °C/min, quando analisados
os resultados referentes a resisténcia mecénica, vemos que esses tiveram os
maiores valores para a temperatura de queima de 1000 °C, mas divergindo em
algumas das outras propriedades, quando sdo equiparados aos ciclos abaixo de
10 °C/min. Essas variagdes podem ter sua explicacao pela formacédo do “coracéo
negro”, jA mencionado acima.

A Tabela 7 apresenta os resultados das propriedades fisicas e mecanicas dos
corpos-de-prova obtidos com a massa ceramica da industria B e queimados nas
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temperaturas de 800, 900 e 1000 °C e nos ciclos de queima lenta (1~5 °C/min) e
rapida (a partir de 10 °C/min).

Para a absorcdo de agua a temperatura de 800 °C verifica-se que nesta
temperatura a absorcdo apresentou uma diminuicdo nos valores em relagdo ao
aumento da taxa de aquecimento. A retracéo linear variou de 0,09 a 0,38, segundo
BACCOUR et al.,, (2009) nesta faixa de temperatura o comportamento de
densificagdo de massas da ceramica vermelha é influenciado pelas presenca de
fundentes como, K>,O, Na,O e Fe,O3, que favorecem a formacao da fase vitrea. A
porosidade aparente quantifica a porosidade aberta do material, seu resultado esta
associado a absorcdo de agua. A massa especifica aparente se apresentou bem
proxima com seus valores, enquanto a maior resisténcia a flexao ficou com a taxa de
30 °C/min.

A influéncia da porosidade sobre as propriedades mecéanicas das ceramicas €
obtida nos materiais ceramicos no momento da conformagdo dos mesmos. Qualquer
porosidade residual tera uma influéncia negativa sobre as propriedades mecénicas.
Porém, o efeito negativo sobre a resisténcia a flexao se resume em dois aspectos:
os poros reduzem a area da secao reta através da qual uma carga é aplicada, e eles
também atuam como concentradores de tensdo. A influéncia da porosidade sobre a
resisténcia é relativamente drastica, pois € comum encontrarmos uma porosidade de
10% em volume que seja responsavel por uma diminuicao de até 50% da resisténcia
a flexao.

A 900 °C a absorcdo de agua decresceu com a taxa de aquecimento, um
comportamento que foi favorecido com o crescimento da taxa e que manteve estavel
a retracao linear, a baixa absorgdo de agua aliada com a menor retracado linear, a
taxa de 30 °C/min, contribuiu para se obter a maior tensdo de ruptura a flexao.
Aos 1000 °C, também foi observado o decrescimento da absorcdo de dgua com o
aumento da taxa de aquecimento, mas com algumas oscilagbes nas taxas
intermediarias, com igual comportamento para a retracao linear. Nessa temperatura
o comportamento da tensao de ruptura a flexao nao foi linear, apresentando valores
crescentes e decrescentes com as diferentes variacdes das taxas de aquecimento,
fator que pode estar associado a formagao do “coragdo negro” a essa temperatura
de queima.
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Tabela 7 - Propriedades tecnoldgicas dos corpos de prova da massa B

Temperatura Taxa AA RL PA MEA TRF
(°C) (°C/min) (%) (%) (%) | glcm® (MPa)
1 13,34 0,17 2493 1,87  11,52°9%
2 13,05 0,16 2431 1,86  11,099%
5 13,12 0,09 2438 1,86 10,81
800 10 11,81 0,35 22,03 1,86 10,767
15 12,02 038 2234 186 11,839
20 11,42 011 21,21 1,86 12,1200
30 10,99 0,13 20,39 1,85 12,65%%
1 13,50 0,76 2527 3,66 12,36°9%
2 13,08 1,39 25,14 3,75 12,557
5 12,86 093 18,77 2,80 12,5308
900 10 10,98 1,04 21,88 4,25 1427904
15 10,82 0,88 20,34 464 1555902
20 19,62 0,68 19,67 5,06 12,7074
30 10,05 0,71 20,52 4,42 15,9565
1 8,38 285 11,43 2,04 12,43°%
2 7,82 298 1563 2,10 13,153
5 8,04 284 16,05 2,11 12,780:34
1000 10 7,33 272 1537 2,08 12,4294
15 6,90 269 12,32 1,93  12,23%0%
20 7,54 282 11,96 1,86  11,13*%
30 7,73 292 1211 1,82 12,3190
Especificagdes | <25 | NE | <35 | 21,7 | >5

Os menores comportamentos da absorcao de agua e retracao linear estao
relacionados a formagéo de fases cristalinas (silicatos e aliminossilicatos de calcio
e/ou magnésio) alterando o curso das reagdes que ocorrem, sobretudo, a altas
temperaturas. Essas fases interferem nas reagdes de formacao de fase liquida. Este
comportamento  estd relacionado ao incremento da temperatura e,
consequentemente, a exposicdo das pecas nessa temperatura e da cinética das
reagoes.

Como citado inicialmente a absorcdo de agua estd relacionada com a
porosidade aberta, ou seja, os poros que estdo conectados com a superficie do
espécime e com a densificacdo. Com o aumento da temperatura de sinterizacao os
poros ficam arredondados e menores. Sinterizagdo acima de 950 °C acelera a
formagcdo da fase liquida, que pode preencher os poros e gerar a contracdo do
material ceramico, ocorrendo densificagao.

O ensaio de densidade aparente também foi efetuado com as pecas ja

queimadas, confirmando a maior densificacdo das pecas queimadas a 800 °C,
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ficando com valor médio de 2,23 g/cm®. As pecas queimadas a 900 °C tiveram
resultados médios de 1,98 g/cm® e aos 1000 °C com a média de 1,99 g/cm?.

Para a resisténcia a flexao em trés pontos com relacao as trés temperaturas e
aos ciclos de queima utilizados na sinterizacdo dessa massa (B), observa-se que
essa propriedade apresentou relativamente pequenas oscilagdes nas temperaturas
de 800 e 1000 °C, mas para os 900 °C esse comportamento foi bem satisfatério com
valores superiores 12,36 MPa, chegando até aos 15,95 MPa para a taxa dos
30°C/min, o que estabelece, dentre as trés temperaturas de queima, aquela que
seria mais propicia para ser praticada no tocante a resisténcia mecanica, ja que este
€ o principal parametro das propriedades, visto ainda, uma associagdo com 0s
menores valores de absor¢cdo de agua. A tensdo de ruptura a flexdo é um
parametro indicativo da resisténcia mecanica de um produto ceramico. Ela indica a
capacidade da peca suportar esforcos exercidos por cargas que possam levar a
ruptura, esmagamentos ou quebra.

Percebe-se que o comportamento mecanico esta bastante correlacionado
com os parametros estudados. A resisténcia a flexdo de todas as pecas queimadas
e submetidas aos ensaios sdo valores superiores ao minimo exigido. A temperatura
de queima € um fator importante que afeta a resisténcia dos produtos finais das
pecas ceramicas. A amostra tornando-se mais densa € um importante indice de
qualidade da engenharia para materiais de construcdo. Segundo Baccour et al.,
(2009), esse comportamento € devido a estrutura que é composta principalmente
de dolomita, silicatos e aluminato de calcio, bem como, de MgO. Os autores afirmam
ainda que, a progressiva formacdo de silicato de célcio e a presenca de matérias
primas mais finas melhoram a compactacdo das amostras durante a moldagem,
favorecendo a resisténcia mecanica.

Acima de 950°C, o comportamento da densificacao das massas da ceramica
vermelha é influenciado pela presenga dos o6xidos de KO, Na,O e Fe.Os, que
favorecem a formacdo de uma fase vitrea. Sabe-se que a porosidade, defeito
volumétrico concentrador de tensdes, influencia negativamente sobre a resisténcia
mecanica. A perda ao fogo que ocorre apds a queima estd relacionada com o
desenvolvimento da porosidade e densificagao.

Na Tabela 8 apresenta-se os valores das propriedades fisico-mecanicas dos
corpos de prova obtidos com a massa ceramica da industria “C” e submetidos a

temperatura de queima de 800, 900 e 1000 °C com suas respectivas taxas de
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aquecimento. Para a absor¢cédo de dgua verifica-se que esta diminuiu gradativamente
com o aumento da temperatura e taxas de aguecimento. A absorcao de agua, uma
propriedade importante para telhas e blocos ceramicos, esta relacionada com a
porosidade aberta do corpo ceramico, a absorcdo diminui com o aumento da
temperatura ou do tempo de queima. A presenca de Oéxidos fundentes na
temperatura de tratamento térmico pode auxiliar a densificagdo do corpo ceramico e,
portanto, abaixar a absorcédo, conforme se observa na tabela, no entanto, a retracao
linear teve comportamento inverso para o que se pode atribuir a silica livre que
diminui a retracdo e a resisténcia mecanica, mas paradoxalmente, o pouco que
funde no cozimento é que d& o vidrado endurecedor, visto que as menores taxas de
retracdo ocorreu na menor temperatura e taxas de aquecimento e que foi crescendo
gradativamente com o aumento da temperatura e suas respectivas taxas.

Ainda que indiretamente, a absorcdo também pode ser relacionada a
resisténcia mecéanica apo6s queima de produtos ceramicos (absorcdes elevadas
geralmente correspondem a baixas resisténcias mecénicas). Observa-se também,
que a absorcdo de agua estd associada com a retracao linear, pois enquanto esta
cresce aquela diminui. No entanto, os melhores valores de resisténcia foram
alcangados para a temperatura de 1000 °C e em particular com a taxa de 20 °C/min,
podendo estar relacionado com a melhor densificacdo, que pode ter sido favorecida
pela formacdao de maior quantidade de fase liquida, promovida pelos éxidos
fundentes, uma vez que além de reduzir a absorcdo de agua aumentam a
resisténcia mecanica.

A resisténcia mecanica de um material, uma das principais propriedades dos
materiais ceramicos, se comporta inversamente proporcional com a absor¢do de
agua. Isto porque, a absorcéo de agua tem relacao direta com a porosidade e seu
tamanho de gréo; em outras palavras, uma maior resisténcia mecéanica é obtida
quando ha simultaneamente baixa porosidade e pequeno tamanho de gréo. Todavia,
deve-se limitar, o tanto quanto possivel, a porosidade do material, uma vez que na
tentativa de baixa-la pode-se provocar uma deformacao, ja € uma funcao especifica
da temperatura e do tempo de queima (VAN VLACK, 1973).
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Tabela 8 - Propriedades tecnoldgicas dos corpos de prova da massa C.

Temperatura Taxa AA RL PA MEA TRF
(°C) (°C/min) (%) (%) (%) glem® (MPa)
1 12,07 023 2267 1,88 10,71%"%
2 12,15 0,08 22,73 1,87 10,11
5 12,03 0,07 22,52 1,87 9,660
800 10 11,48 0,14 21,72 1,89 9,99%0>0
15 11,71 028 2154 1,84 10,55%0%
20 11,46 0,11 18,77 1,64 11,5963
30 11,68 0,17 21,12 1,81 11,43*16°
1 10,89 1,37 20,81 2,00 9,89%084
2 10,75 069 20,61 1,92 10,94%%
5 10,42 0,53 20,06 1,92 9,79*#°
900 10 10,07 0,89 19,04 1,89 12,06™7
15 10,56 0,87 1967 1,87 1152907
20 11,03 0,86 19,97 1,81 11,21%0:34
30 11,76 0,07 20,70 1,76 11,85
1 7,26 293 1464 2,02 10,6977
2 7,09 3,19 14,32 2,02 10,31%%
5 6,95 297 13,49 1,94 12,01*%
1000 10 6,82 285 10,92 1,60 19,934
15 6,97 3,31 10,11 1,45 21,63
20 6,79 2,83 9,36 1,38  22,31*0%
30 7,45 2,92 9,70 1,30 21,61%%*
Especificacdes | <25 | NE [ <3 | =217 ] =25

Analisando as informagbes expostas nas Tabelas 7, 8, e 9 e discutindo-se os
resultados apresentados em um comparativo entre elas, observa-se que os corpos
de prova obtidos com as massas A, B e C, apresentaram comportamento dentro
dos valores especificados pelas normas. Pode-se constatar que os melhores
resultados ficaram com a massa C quando submetida a queima a 1000 °C, o que
pode estar relacionada com as composigbes quimica e mineraldégica da massa.
Pode-se observar que esta massa apresentou melhor relagdo silica/alumina e
maiores teores de éxidos fundentes, permanecendo dentro da faixa adequada para
ceramica vermelha. Os 6xidos fundentes geralmente conferem resisténcia mecéanica
quando sinterizada entre 950 e 1000 °C, neste caso o fundente alcalino (K-O)
contribui para formacao da fase liquida e, concomitante, para o fechamento da

porosidade aberta dos corpos ceramicos.
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5.5 — Porosimetria

A Tabela 9 apresenta os resultados das analises da porosimetria de algumas
amostras das trés massas estudadas, foram escolhidos duas taxa de aquecimento

que representassem o ciclo de queima lento e o rapido.

Tabela 9 — Andlise porosimétrica ao mercurio de amostras

Velocidade Densidade Porosidade
Amostras (°C/min) Aparente (g/MI) (%)
5 2,48 22,80
A 20 2,35 19,67
5 2,57 26,68
B 20 2,41 23,16
5 2,64 27,09
C 20 2,46 31,53

Conforme se observa na Tabela 9, a porosidade das amostras obtidas com a
massa C foi maior para as duas taxas de aquecimento, corroborando com a
distribuicdo do tamanho de particulas apresentado na Tabela 3. Essa massa
apresentou um diametro médio de particulas maior, assim como, uma distribuicdo de
tamanho menos uniforme, o que pode ter comprometido o empacotamento das
particulas.

Comparando esses dados com os apresentados nas Tabelas 6, 7 e 8, com a
reisténcia mecanica, observou-se que as amostras obtidas com a massa C
apresentaram menor resisténcia mecénica. Portanto, estes resultados sé&o
condizentes, pois os poros sdo defeitos volumetricos e eles atuam como

concentradores de tensao, reduzindo a resisténcia mecéanica.
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5.6 - Analises das superficies de fraturas por Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV)

A Figura 35 (a-g) mostra as micrografias por MEV das superficies de fratura
dos corpos de prova obtidos com a massa A, submetidos a queima a temperatura de
900°C, com taxas de aquecimento de 1, 2, 5, 10, 15, 20 e 30 °C/min. Percebe-se
que as morfologias das amostras apresentam diferentes texturas, farpadas e com
irregularidades, presenca de poros bem isolados e de tamanhos variados, alguns
com morfologia esférica e outros irregulares. Observou-se também a presenca de
trincas e de particulas de quartzo. Esses defeitos volumétricos irdo influenciar de
forma negativa sobre as propriedades mecanicas. Para as amostras submetidas as
taxas de aquecimento mais lentas (Figura 29 - a, b e c¢) percebe-se uma morfologia
mais uniforme, com trincas mais fechadas e de menores tamanhos. As amostras
submetidas a taxas maiores (Figura 29 - d, e, f e g) apresentaram trincas maiores e
mais abertas, principalmente ao redor das particulas de quartzo. Oliveira e Holanda
(2008) analisaram a superficie de fratura de pecas obtidas com massas da ceramica
vermelha e também observaram que estas apresentaram textura rugosa e a
estrutura é notadamente porosa. Segundo 0s autores a textura grosseira € resultado
da fraca sinterizacdo sdlida entre as particulas de metacaulinita e minerais
acessorios presentes e a ocorréncia de destacamento de material durante a

solicitacao mecanica.

Figura 35 - Micrografias das amostras obtidas com a massa “A” (900 °C): (a-c), ciclo tradicional e de
(d-g) ciclo rapido.
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A Figura 36 mostra a evolucdo microestrutural da superficie de fratura em
funcdo da temperatura e da taxa de aquecimento dos corpos de prova (pecas de
ceramica vermelha) obtidos com a massa A, submetidos a queima a temperatura de
1000 °C, com taxas de aquecimento de 1, 2, 5, 10, 15, 20 e 30 °C/min.
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Observando-se as Figuras (a-c) percebe-se uma superficie de fratura muito
rugosa e a estrutura é notadamente porosa. Fica evidente a presenga de um grande
volume de poros abertos na forma de vazios interparticulas na estrutura. Os poros
apresentam morfologia irregular tipica do estagio inicial de sinterizacdo. As placas
de metacaulinita amorfa que sédo fracamente ligadas durante o processo de queima
podem ser observadas. Quando a taxa de aquecimento é elevada até os 15, 20 e
30 °C (Fig. d-g), nao ocorrem grandes modificacdes na estrutura da cerdmica
vermelha. Nesta temperatura ainda esta presente um grande volume de poros
abertos, mas apresenta uma superficie de fratura com textura mais suave e menos
porosa, o volume de poros abertos diminuiu significativamente. A formag&o de uma
fase liquida sédo os principais responsaveis pela eliminagao de grande quantidade de
porosidade aberta no interior da peca de ceramica vermelha. A rigor a fase liquida
quando resfriada se transforma em filamentos finos de vidro que tende a preencher

parcialmente os poros abertos na estrutura da pega ceramica.

Figura 36 — Micrografias das amostras obtidas com a massa “A” (1000 °C): (a), (b) e (c), ciclo
tradicional e de (d-g), ciclo rapido.

16 mm Signal A= SE1 Date :3 Mar 2011 100pm Mag= 500X WD= 15mm Signal A = QBSD Date -3 Mar 2011
|—| EHT=11.00kV  Aperture Size =30.00pum  Photo No.= 704 Time :11:19:40 |—{ EHT = 1000kV  Aperture Size =30.00 um  Photo No. =726 Time :16:4747

(@) (b)
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100pm Mag= 500X  WD= 16mm Signal A=QBSD  Date :3 Mar 2011 100pm Mag= 500X  WD= 15mm Signal A=0QBSD  Date 10 Mar 2011
f————— EHT=1000kV  Aperture Size =30.00pm  Photo No. = 735 Time 16:57:37 b———| EHT=1100K  Aperture Size =30004m  Photo No.= 754 Time 8:32:25

(©) (d)

Mag= 500X WD= 12mm Signal A = SE1 Date ;10 Mar 2011

Mag= 500X WD= 10mm Signal A = SE1 Date :10 Mar 2011
EHT =11.00 kV Aperture Size = 30.00 um Phota No. = 767 Time B8:44:42

EHT=1100kV  Aperure Size =3000pm  Phota No_ = 784 Time :9:06:27

(e) (f)

100pm Mag= 500X WD= 13mm Signal A = SE1 Date :10 Mar 2011

EHT=1100kV  Aperure Size =30.00 pm  Photo No. = 793 Time :9:20:10

Fonte: préprio autor (9)

Presenca de poros esféricos bem distribuidos e também ramificacées destes,
contribuiram para as pecas apresentarem uma microestrutura mais densa, com
textura menos rugosa e com defeitos volumetricos menores, quando comparados
com os observados para a temperatura de 900 °C. Para as taxas mais baixas
observaram-se poros de maior tamanho e superficies mais irregulares, quando
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comparadas com as taxas altas. A estrutura mais homogénea com respeito a
porosidade aberta contribuird para maior resisténcia mecanica da pega ceramica.
Segundo Oliveira e Holanda (2008), a superficie de fratura com textura
aparentemente mais suave € resultado de um maior grau de sinterizacao da peca
ceramica, correspondendo a uma microestrutura mais densa. Isto é decorrente do
maior grau de sinterizacdo e a presenca de certo volume de fase vitrea na peca
ceramica em temperaturas mais altas.

A Figura 37(a-g) mostra as microestruturas da superficie de fratura dos
corpos de prova obtidos com a massa da ceramica B, submetidos a temperatura de
queima de 800 °C com taxas de aquecimento de 1, 2, 5, 10, 15, 20 e 30 °C/min.,
respectivamente. Observa-se que as mesmas apresentam aspectos microestruturais
similares, tais como: poros abertos, regides nado densas, muitas particulas de
quartzo, e trincas ao redor das mesmas.

A presenca de trincas prdéximas as particulas de quartzo sugere que as
mesmas podem ter sido geradas durante a etapa de resfriamento. O quartzo quando
aquecido a 573 °C sofre uma rapida transformacao de fase, reversivel, da forma
quartzo a (baixa temperatura) para quartzo [ (alta temperatura), durante o
resfriamento o processo se reverte quartzo 3 para quartzo a, ocorrendo aumento de
volume de suas particulas (ZAUBERAS e RIELLA, 2001).

Fazendo uma correlacao com as propriedades tecnoldgicas, percebe-se que
ha uma relacao intrinseca com os aspectos microestruturais, pois para a taxa de
10 °C/minuto observou-se a menor resisténcia mecanica e uma microestrutura com

maior quantidade de trincas.

Figura 37 - Micrografias das amostras obtidas com a massa “B” (800 °C): (a-c), ciclo

tradicional e de (d-g) ciclo rapido.
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Fonte: préprio autor  (g)

A Figura 38(a-g) mostra as microestruturas da superficie de fratura dos
corpos de prova obtidos com a massa da ceramica B, submetidos a temperatura de
queima de 900 °C com taxas de aquecimento de 1, 2, 5, 10, 15, 20 e 30 °C/min.,

respectivamente. Observa-se que as microestruturas apresentam poros com
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morfologia esférica, trincas e particulas de quartzo. De acordo com a Tabela 2, essa
massa apresenta 6xido de célcio, e segundo Pinto et al., (2005), a porosidade de
pecas obtidas a partir de massas que possuem carbonato de célcio pode estar
relacionada com a decomposi¢ao deste durante a queima, sobretudo quando a taxa
de aquecimento é acima dos 10 °C/min. Para as taxas mais baixas foram
observadas regides mais densas, provavelmente a matriz ceramica € mais rica em
fases cristalinas, como mostrado nas Figura (a-c). Observa-se uma estrutura mais
porosa, para as taxas de aquecimento de 20 e 30 °C/mim. o que ira influenciar de

forma negativa sobre as propriedades tecnoldgicas.

Figura 38 - Micrografias das amostras obtidas com a massa “B” (900 °C): (a-c), ciclo tradicional e de

(d-g) ciclo rapido.

ag
40 %500
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Fonte: préprio autor (9)

A Figura 39(a-g) mostra as microestruturas das superficies de fratura dos
corpos de prova obtidos com a massa da ceramica B e submetidos a temperatura de
queima de 1000 °C, taxas de aquecimento 1, 2, 5, 10, 15, 20 e 30 °C/min,
respectivamente. Podem-se observar microestruturas com alta porosidade para
todas as taxas estudadas, poros interconectados, trincas e particulas de quartzo.
Esses aspectos microestruturais sao condizentes com os observados por Dutra
(2007), que também estudou o comportamento de massas ceramicas submetidas a
queima com taxas de aquecimento rapido.

Comparando com as microestruturas das amostras submetidas a temperatura
de 900 °C pode-se destacar a presenca de poros com tamanho maiores. Pode—se
observar que, as pecas submetidas a 1000 °C apresentaram inchamento,
principalmente para as maiores taxas de aquecimento, segundo Damiani et al.
(2001) esse inchamento é uma consequéncia da liberagdo de CO e CO,, resultantes
da reducao dos oéxidos de ferro e da silica pelo carbono, a temperaturas

relativamente elevadas, quando a permeabilidade da peca ja foi bastante reduzida,
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dificultando a saida dos gases. E ainda segundo os autores supracitados, o
desprendimento de CO, CO, e H,O durante a queima criam grandes quantidades de

“vazios” no interior da pega, se sua permeabilidade ndo permitir a saida dos gases.

Esses “vazios”, por sua vez, podem comprometer as propriedades mecéanicas da
pega.

Figura 39 - Micrografias das amostras obtidas com a massa “B” (1000 °C): (a-c), ciclo tradicional e de
(d-g) ciclo rapido.
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Fonte: préprio autor (9)

A Figura 40 mostra as microestruturas da superficie de fratura em funcao da
temperatura de queima (800 °C) e das taxas de aquecimento (1, 2, 5, 10, 15, 20 e
30 °C/min.) dos corpos de prova obtidos com a massa da ceramica C. Observa-se
para todas as taxas uma textura rugosa, que provavelmente esta associada ao
processo de sinterizagdo nao totalmente consolidado, poros irregulares e grandes e
trincas. Pinheiro e Holanda (2010) estudaram o efeito da temperatura de queima nas
propriedades de ceramica vermelha e estes também observaram a presenga de uma
superficie de fratura muito rugosa e uma estrutura notadamente porosa. Segundo
esses autores, a morfologia irregular é tipica do estagio inicial de sinterizacao.

Figura 40 - Micrografias das amostras obtidas com a massa “C” (800 °C): (a-c), ciclo tradicional e de

(d-g) ciclo rapido.
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Fonte: préprio autor ()

A Figura 41 apresenta a evolugcdo das microestruturas da superficie de fratura
(rompimento) analisadas em fungcdo da queima e da taxa de aquecimento dos
corpos de prova obtidos com a massa da ceramica C, submetidos a temperatura de
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queima aos 900°C e as suas taxas de aquecimento respectivas (Fig. a-g), com as
variagdes sequenciais de: 1, 2, 5, 10, 15, 20 e 30 °C/min. Quando a temperatura foi
elevada para 900 °C, ndo ocorreram grandes modificagdes na microestrutura, nesta
temperatura ainda esta presente um grande volume de poros abertos. Percebe-se
uma grande quantidade de particulas de quartzo, regides pouco sinterizadas e areas
com aspecto esponjoso, que pode ser atribuido a um processo de sinterizagdo nao
consolidado totalmente.

Figura 41 - Micrografias das amostras obtidas com a massa “C” (900 °C): (a-c), ciclo
tradicional e de (d-g) ciclo rapido.

e e
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Fonte: préprio autor (9)

A Figura 42 (a-g) apresenta o desenvolvimento do comportamento das
microestruturas da superficie de fratura, avaliadas em fungdo da queima e da taxa
de aquecimento, dos corpos de prova obtidos com a massa da ceramica C
submetidos a temperatura de queima aos 1000 °C. Para as taxas de aquecimento
mais baixas as superficies de fratura sdo rugosas, apresentam particulas de quartzo
e poros. Para as taxas de aquecimento mais rapidas pode-se observar uma
microestrutura com poros maiores, 0 que estar diretamente relacionado ao
surgimento do defeito denominado “cora¢do negro”, que favorece o inchamento das
pecas. Percebe-se também que os poros sdo maiores quando comparados com as
temperaturas de 800 e 900 °C. Quanto as particulas de quartzo, essas foram
evidentes para todas as taxas e temperaturas de queima sabe-se que, por
apresentar um elevado ponto de fusdo, o quartzo garante a integridade estrutural da

93



94

peca durante a queima, onde permanece praticamente inalterado, razdo disso ele é

visto bem integro.

Figura 42 - Micrografias das amostras obtidas com a massa “C” (1000 °C): (a-c), ciclo tradicional e de

(d-g) ciclo rapido.
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6.0 —- COMENTARIOS FINAIS

A etapa final no processamento de materiais ceramicos é a queima, com esse
fendmeno a pega conformada é submetida ao aquecimento em altas temperaturas, o
corpo é consolidado e tem a sua microestrutura definida.

A grande diversidade de argilas encontradas na superficie terrestre permite
que se obtenham produtos ceramicos com diversas propriedades tecnolégicas.
Neste trabalho, as massas apresentaram composi¢cées que se enquadram dentro
dos padrdes da ceramica vermelha, apesar da granulometria ndo atender ao
estabelecido pelo diagrama de Winkler para blocos ceramicos. O conhecimento das
caracteristicas quimicas, mineralédgicas, granulométricas e térmicas das massas
ceramicas € de fundamental importancia para o processamento e especificamente
para a definicdo de uma curva de queima. Com a realizacao deste trabalho verificou-
se que, taxas de aquecimento rapido € um avango tecnoldgico de grande economia
energética para a industria da cerdmica vermelha, no entanto, ainda nao é possivel
emprega-lo em massas que apresentem caracteristicas semelhantes as trabalhadas
nesta pesquisa (massas contendo matéria orgénica e alto teor de 6xido de ferro),
pois as pecas apresentam defeitos que comprometem as propriedades do produto
final. As taxas rapidas contribuiram substancialmente para a formacao do defeito
denominado “coragéo negro” e, consequentemente, deformagdes fisicas das pegas,
como o inchamento.

Através da andlise visual das superficies de fratura das pecas pode-se
observar a presenca de particulas de quartzo, trincas ao redor dessas particulas e
poros interconectados. Ficou evidente que, com o0 aumento da taxa de aquecimento,
as pecas com maior presenca do “coragao negro”’ apresentavam grandes trincas no

centro dos mesmos, assim como, foi observado areas com aspecto esponjoso.
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7.0 - CONCLUSAO

Diante dos resultados obtidos neste estudo, podem-se evidenciar as
seguintes conclusoes:

As caracteristicas quimica, mineraldégica e granulométrica das massas
ceramicas estdo de acordo com as utilizadas para a producdo de produtos da
ceramica vermelha.

As massas nao apresentaram percentuais de massa acumulada abaixo de
2,0 um de acordo com a recomendacao do diagrama de Winkler para a producao de
blocos ceramicos.

Os valores de plasticidade das massas obtidos pelos métodos de Casagrande
e Pfefferkorn variaram entre 24 a 29% e foram condizentes com os resultados
apresentados nas analises quimica e granulométrica.

As pecas obtidas com a massa contendo maiores teores de oxido de ferro e
oxidos alcalinos apresentaram as melhores propriedades quando submetidas as
taxas de aquecimento mais rapidas.

Os resultados da difratometria de raios-X mostraram que, apo6s a etapa de
queima as massas apresentam picos caracteristicos das fases quartzo, mulita,
anortita, hematita, ilita e mica.

As superficies de fratura das pecas queimadas apresentaram morfologias
caracterizadas por texturas rugosas, presenca de poros interconectados e isolados,
trincas e particulas de quartzo.

A queima rapida na produga@o de pegas da ceramica vermelha é vidvel, mas
€ necessario estabelecer uma massa com composicao adequada, de forma a se ter
um equilibrio entre as quantidades dos argilominerais e dos demais componentes
acessorios, para se atingir uma microestrutura e propriedades que satisfacam as

especificagdes dos produtos que fazem parte dessa classe de materiais.
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8.0 - SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Fazer um tratamento de purificagdo nas massas da ceramica vermelha, para
eliminar a matéria organica, e submete-las a aquecimento rapido, para

verificar se havera reducéo na formacao do coracao negro.

Avaliar a influéncia dos parametros de queima estudados em outras massas
ceramicas, com teores de ferro abaixo dos apresentados pelas massas

empregadas neste trabalho.

Estudar a influéncia da incorporacao de residuos soélidos, provenientes de
processos de beneficiamento de minérios (caulim e granito), sobre o
comportamento de pecas obtidas com massas ceramicas, empregadas na
producao de blocos, quando da incluséo de taxas de aquecimento rapido.

Estudar o comportamento de massas ceramicas que apresentem composicao

granulométrica de acordo com o diagrama de Winkler, quando submetidas a

aquecimento rapido.
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