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RESUMO

O processo de fabricacdo de uma peca ceramica € composto por uma
sequéncia de etapas, sendo quatro as etapas principais: preparacdo da massa,
conformagédo, secagem e queima. E importante destacar que as propriedades dos
produtos ceramicos estdo relacionadas com as caracteristicas iniciais da matéria-
prima, tais como: granulometria, composi¢gdo quimica, composi¢ao mineraldgica e
com os parametros de processamento. Dentro deste contexto, este trabalho teve
como objetivo avaliar a influéncia das caracteristicas das massas e das variaveis de
processamento sobre a microestrutura e as propriedades tecnolégicas de produtos
obtidos a partir de massas da ceramica vermelha. Foram utilizadas argilas e uma
massa fornecidas por industrias de ceramica vermelha dos Estados de Pernambuco
e da Paraiba. As argilas e a massa foram beneficiadas e em seguida, assim como as
massas formuladas, caracterizadas através das técnicas de analise granulométrica e
avaliagdo das caracteristicas de plasticidade, bem como através de analises
quimica, mineralégica e térmica. Os corpos de prova foram conformados por
prensagem e extrusao e, posteriormente, submetidos a queima nas temperaturas de
800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, taxa de aquecimento de 5°C/min e tempo de
permanéncia na temperatura maxima de 60 e 180 min. Apds tratamento térmico, foi
realizada uma avaliagdo da variagao da cor de queima em fungao das temperaturas
supracitadas, bem como analisadas as propriedades tecnoldgicas (perda de massa
ao fogo, retracao linear de queima, absor¢cado de agua, porosidade aparente, massa
especifica aparente e resisténcia mecanica a flexdo em trés pontos), as fases
formadas para os diferentes tratamentos térmicos e as morfologias das superficies
de fratura dos corpos de prova. Os resultados mostraram que a interagdo entre as
caracteristicas granulométricas, mineraldgicas e quimicas das amostras, a depender
do tipo de processo de conformacgao utilizado e do ciclo de queima estabelecido,
acarretam alteracbes relevantes sobre a microestrutura, impactando sobre as

propriedades mecanicas do produto final.

Palavras-chave: Queima. Granulometria. Microestrutura. Ceramica vermelha.



ABSTRACT

The process for manufacturing a ceramic part consists of a sequence of
steps, four major steps: preparation of the dough, shaping, drying and firing. It is
important to note that the properties of ceramics are related to the initial
characteristics of the raw material, such as particle size, chemical composition,
mineralogical composition and processing parameters. Within this context, this study
aimed to evaluate the influence of the characteristics of the masses and processing
variables on the microstructure and technological properties of products obtained
from the mass of red ceramic. clays were used and a mass provided by red ceramic
industries of Pernambuco and Paraiba States. Clays and mass spectra were
processed and then issued as well as the masses, characterized by the
granulometric analysis techniques and evaluation of the characteristics of plasticity,
as well as through chemical, mineralogical and thermal analysis. The specimens
were shaped by pressing and extrusion and subsequently subjected to burning at
temperatures of 800, 900, 1000, 1100 and 1200°C, heating rate of 5°C/min and
residence time in the maximum temperature of 60 and 180 min. After heat treatment,
an evaluation of the variation in the burning color according to the above
temperatures was performed and analyzed technological properties (mass loss on
ignition linear firing shrinkage, water absorption, porosity, apparent specific gravity
and strength mechanical bending in three points), the phases formed for different
heat treatments and the morphologies of the fracture surfaces of the specimens. The
results showed that the interaction between the granulometric characteristics,
mineralogical and chemical samples, depending on the type of forming process used
and the set firing cycle, result in significant changes on the microstructure, an impact

on the mechanical properties of the final product.

Keywords: Firing. Granulometry. Microstructure. Red ceramic.
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1 INTRODUGAO

A industria de ceramica vermelha esta entre as industrias mais tradicionais
do mundo no que diz respeito a fabricacdo de materiais voltados a construgao civil,
bem como representa o segmento ceramico com maior volume de movimentagéo de
materiais, fazendo-se presente na maioria das construgdes do Brasil.

Dentre os principais produtos fabricados por este setor ceramico, destinados
a construgao civil, tém-se: tijolos macicos, blocos de vedagao e estrutural, telhas,
ladrilhos de piso, manilhas e elementos vazados. Todos estes produtos tém como
matéria-prima fundamental a argila.

As argilas sao materiais muito heterogéneos e apresentam caracteristicas
que dependem tanto da sua formacao geoldgica quanto da localizagdo da extragao.
Visando a utilizacdo das argilas em processos industriais, € importante e se torna
indispensavel uma caracterizagdo completa, ou seja, o conhecimento de suas
propriedades para que seja possivel estabelecer formulacbes e condi¢gdes de
processamento.

Para obtengdo de um produto com propriedades finais desejadas, muitas
vezes se faz necessario formular uma massa ceramica constituida de duas ou mais
argilas que irdo se complementar em termos de caracteristicas fisica, quimica e
mineraldgica.

A composi¢cado granulométrica de massas de ceramica vermelha exerce um
papel de suma importancia no empacotamento, processamento e nas propriedades
dos diversos tipos de produtos. Para cada produto, ha uma distribuicao
granulométrica especifica e que parece ser a mais adequada, sendo o diagrama de
Winckler uma ferramenta poderosa para a determinagdo destas composi¢cdes. O
conhecimento da composigdo quimica e mineraldgica das argilas permite realizar
alteracbes nas massas ceramicas para melhorar as propriedades do produto final.
Os minerais sao responsaveis pelas caracteristicas tipicas, tais como: coesao,
plasticidade, trabalhabilidade e resisténcia mecénica a seco e pos-queima.

As argilas naturais sdo relativamente abundantes, sendo assim, novas
jazidas tém sido descobertas em varias partes do Brasil. Porém, ha de se destacar
que a cada dia que se passa estdo sendo usadas argilas de menor qualidade, isto
devido a exaustdo daquelas de boa qualidade, o que torna ainda mais necessario e



16

importante estudos que analisem a aplicabilidade das argilas levando em
consideragao os parametros de processamento.

O estudo das massas argilosas empregadas nas industrias ceramicas tem
como finalidade buscar informagdes que possam favorecer a obtengcédo de produtos
de melhor qualidade e reduzir custos, seja por mudangas nas formulagbes das
massas, ou por melhorias no processo de fabricacdo, incluindo neste contexto o
ciclo de queima (temperatura, taxas de aquecimento e tempo de permanéncia na
temperatura maxima).

A queima é uma das principais etapas do processamento, durante o
tratamento térmico ocorre um conjunto bastante complexo de reagbes fisico-
quimicas, as quais dependem da composi¢cdo (quimica, mineraldgica e
granulométrica) dos componentes da massa e do ciclo de queima estabelecido
(temperatura, taxa de aquecimento e de resfriamento e do tempo de permanéncia na
temperatura maxima). Com o aumento da temperatura ocorre uma série de
transformacgdes, tais como: perda de massa e surgimento de novas fases ceramicas,
fases cristalinas e amorfas, que sdo determinantes para as propriedades do produto
final.

Embora as ceramicas vermelhas sejam utilizadas desde a antiguidade, o
conhecimento das caracteristicas das massas e de aspectos da microestrutura final,
especialmente, das correlacbes entre estrutura, propriedades e desempenho sao
temas investigados por pesquisadores nos dias atuais em todo o mundo.

Um dos aspectos de grande relevancia da microestrutura das ceramicas € a
porosidade, a qual exerce influéncia em muitas das propriedades dos materiais
ceramicos, no entanto, existem poucos estudos enfatizando a porosidade de pecgas
da ceramica vermelha. Outros temas que ainda necessitam de muitas investigagdes
estdo relacionados aos aspectos microestruturais alcangados quando as massas
ceramicas sdo submetidas a diferentes processos de conformacdo e tratamentos
térmicos.

Sendo assim, o objetivo deste trabalho é avaliar a influéncia das
caracteristicas iniciais das massas, bem como dos diferentes processos de
conformacao e tratamentos térmicos, sobre a microestrutura e as propriedades

tecnologicas de produtos obtidos com massas da ceramica vermelha.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 A Induastria de ceramica vermelha

Juntamente com o desenvolvimento econdmico a industria de ceramica
vermelha vem desenvolvendo-se, ocasionando um aumento na demanda por novos
produtos, o que, consequentemente, leva a uma maior demanda por argilas (Ngun et
al., 2011).

Atualmente, existe um aumento na atividade da construgdo civil no Brasil,
sendo de grande importancia para o desenvolvimento econémico, e alguns estudos
tém sido realizados buscando analisar as caracteristicas das matérias-primas, assim
como a interacdo destas com os parametros de processamento, permitindo avaliar
melhor a aplicabilidade das mesmas (Emmerich e Steudel, 2016; Brito et al., 2015;
Régo e Soares, 2015; Rodrigues et al., 2015; Almeida et al., 2014; Formiga et al.,
2013; Maestrelli et al., 2013; Dutra et al., 2009; Vieira et al., 2009).

A maioria das empresas, de médio e pequeno porte, da regidao nordeste que
fabricam produtos da ceramica vermelha, blocos e telhas, apresenta uma
organizagdo simples e familiar, além de enfrentar uma série de problemas
ambientais, econbmicos e de qualidade de produtos fabricados, entre os quais
podem ser destacados os seguintes: desconhecimento das propriedades das argilas
e de técnicas modernas de produgdo de material ceramico; desconhecimento de
normas técnicas sobre a qualidade do produto ceramico; dificuldade de obtencéo de
assisténcia técnica qualificada; gerenciamento da producao; desperdicio de matérias
primas; desperdicio de energia e inexisténcia de controle de qualidade racional
(Pérez et al., 2010).

Para mudar esse quadro é necessario um conhecimento detalhado das
caracteristicas das massas ceramicas e das propriedades do produto, com dados
concisos de suas caracteristicas fisicas e mecanicas, na qual se possam estabelecer
modificagdes necessarias (Zauberas e Boschi, 2004).

As industrias de ceramica vermelha estdo se adequando e aperfeicoando o
seu processo produtivo para ganhar em produtividade e diminuir as perdas de
fabricacdo dos produtos. Com essa adequacao a metodologia de gestao exigida as
industria implantardo em seus produtos um selo de qualidade, que certifica a

padronizagao das pegas fabricadas com as exigéncias normativas.
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2.2 Matérias-primas para ceramica vermelha

O termo argila ndo tem significado genético, podendo ser utilizado para
materiais que sao resultado do intemperismo, da acao hidrotérmica ou que se
depositaram como sedimentos fluviais, marinhos, lacustres ou eolicos (Souza
Santos, 1989).

Segundo Barba et al. (1997) o termo argila se emprega para fazer referéncia
a um material de granulometria fina, que manifesta um comportamento plastico
quando misturado com uma quantidade limitada de agua.

As argilas aplicadas na ceramica vermelha sdo também conhecidas como
argilas comuns (em inglés “common clays”), basicamente, sdo sedimentos peliticos
consolidados e inconsolidados, assim como argilas aluvionares quaternarias,
argilitos, siltitos, folhelhos e ritmitos, que quando queimadas apresentam coloragéo
avermelhadas em temperaturas entre 800 e 1250°C. Possuem uma granulometria
composta de particulas finas acompanhado de matéria organica, e, na presenca de
agua, as argilas apresentam diferentes graus de plasticidade, além da
trabalhabilidade e resisténcia a verde, a seco e apds o processo de queima, que sao
aspectos importantes e relevantes para fabricagdo de uma gama de diversidades em
produtos ceramicos (Luz e Lins, 2008).

As argilas tém grande importancia em processos industriais e sao
componentes fundamentais das massas dos produtos da ceramica tradicional, pois
atuam como ligantes, garantem a plasticidade necessaria para a conformagéo a
verde e durante o aquecimento, em temperaturas elevadas, sofrem transformacoes
de fases que fornecem resisténcia a peca. Devido a estas caracteristicas, a argila é
usada como a principal matéria-prima para a fabricacdo de diversos produtos
ceramicos, tais como: telhas e blocos (Ngun et al., 2011).

A aplicagcédo de argilas como matérias-primas para formulagdo das massas
ceramicas depende de sua composi¢cao e atributos fisicos, tornando, entao,
necessario o conhecimento de tais caracteristicas para que os requerimentos
necessarios para cada tipo de produto ceramico sejam devidamente atendidos
(Baccour et al., 2009).

A importéancia da busca do conhecimento sobre caracteristicas das matérias-
primas argilosas e sua relagdo com a qualidade dos produtos pode ser confirmada

pela grande quantidade de material cientifico disponivel que concentram estudos na
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caracterizagdo destes materiais (Viani et al., 2016; Escalera et al., 2014; Formiga et
al., 2013). Conhecer uma argila e seus constituintes é de fundamental importancia
para o processo de fabricagdo, pois a presenga e a quantidade de cada um dos
componentes € o que define as propriedades de cada argila. Dentre os principais
constituintes de uma argila pode-se destacar os argilominerais.

Os principais grupos de argilominerais sdo a caulinita, a montmorilonita e a
ilita, conforme mostrado na Figura 1. Devido aos argilominerais, as argilas na
presenca de agua desenvolvem propriedades, como: plasticidade e resisténcia a

verde, e apos queima, elevada resisténcia.

Argila

/\

‘ Argilominerais ‘ t Acessdrios ‘

Carbonatos

Matéria
Feldspato

Sais Composto
soliveis deFeeT

Caulinita

Esmectita

Principais grupos

Figura 1 — Constituintes das argilas.

A caulinita € um dos principais argilominerais componentes das argilas.
Possui uma estrutura basica de Al203.2Si02.2H20 e é rica em Al203. Seu emprego
como unico componente de massa para confeccdo de produtos da industria de
ceramica vermelha ndao é adequado, sobretudo, devido ao seu comportamento
refratario durante a queima o que dificulta a obtencdo do nivel de porosidade
especificado. Normalmente, a caulinita possui pouca plasticidade, maior tendéncia
de formar mulita e maior velocidade de secagem da peca (Barba et al., 1997).

A montmorilonita tem uma peculiaridade, €& constituida de particulas
extremamente finas e sua estrutura basica é de (OH)2(Al, Mg, Fe)2(Si2Os)2. As
argilas com esta constituicido costumam ser mais plasticas, devido a capacidade de
absorver moléculas de agua entre as camadas, porém, apresenta uma tendéncia ao

surgimento de trincas na secagem. Em pequenas proporgdes, € benéfica nas
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argilas para ceramica vermelha porque favorece a plasticidade, a fusibilidade e
sinterizagao.

O argilomineral ilita € encontrado com frequéncia em argilas de queima
vermelha. Sua féormula quimica é expressa por (OH)Ky(Sis —
y-Aly)(AlsFesMgsMge)O20, onde y € geralmente igual a 1,5. As ilitas, também sé&o
denominadas de argilominerais mecaceos ou mica hifdratada, apresentam uma
estrutura cristalina semelhante a da montmorilonita, sendo que a diferenca é que
existe uma substituicdo maior do aluminio por silicio (Souza Santos, 1989).
Comparadas as argilas cauliniticas, as argilas iliticas apresentam plasticidade
elevadas, secam com mais facilidade e apresentam uma resisténcia a seco maior.
Por terem potassio em sua estrutura apresentam uma boa resisténcia apos a
sinterizagao.

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.

A silica € um mineral cuja composi¢ao quimica contém somente silicio na
forma de 6xido, podendo se apresentar de diversas formas mineraldgicas, na qual a
forma mais comumente encontrada € o quartzo, que é o mineral mais abundante da
crosta terrestre. E utilizado para diminuir a plasticidade, aumentar a permeabilidade
da peca a verde e controlar a retragcdo, bem como representa a estrutura da peca
ceramica. A silica cristalina existe em diferentes formas polimérficas, as estruturas
basicas sdo quartzo, tridimita e cristobalita. As formas mais estaveis sdo o quartzo
abaixo de 573°C, alto quartzo acima de 573 a 867°C, alta tridimita de 867 a 1470°C,
cristobalita de 1470 a 1710°C e liquida.

Os carbonatos mais comumente encontrados nas argilas sdo a calcita e a
dolomita. A calcita (CaCOs), em pequenas quantidades auxilia como fundente,
quando da queima acima de 1100°C, e ajuda a minimizar trincas favorecendo a
secagem da pega. A dolomita (CaMg(COs)2) € o carbonato duplo de calcio e
magnésio, correspondendo a um valor teérico de cerca de 54,5% de carbonato de
calcio e 45,5% de carbonato de magnésio. A presenga de carbonatos diminui a
expansao por umidade, além de regular a porosidade (Barba et al., 1997).

Segundo Almada e Vicek (2000), os feldspatos sao minerais constituidos de
silicatos de aluminio em propor¢cdes variaveis de sodio, potassio e calcio. A

caracteristica tecnolégica mais importante € a fusibilidade, pela sua capacidade de
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“formar” fases liquidas, que fornece trabalhabilidade, resisténcia e durabilidade a
agentes quimicos em pecas sinterizadas. Para a industria ceramica os feldspatos de
maior importancia sao o potassico (K20.Al203.6Si02) e o sédico (Na20.Al203.6Si0Oz2),
por terem temperatura de fusao relativamente baixa, sendo assim, empregados para
formar fase liquida nas massas ceramicas.

As micas s&o minerais com estrutura e composicado complexas, geralmente
presentes sob a forma de lamelas douradas e brilhantes visiveis a olho nu. Comuns
em rochas sedimentares e misturadas em argilas usadas pela industria ceramica, as
micas apresentam duas diferengcas basicas para o talco e pirofilita: primeiro, um
quarto dos sitios tetraedrais apresentam AI** no lugar do Si#*, resultando em uma
carga negativa, na camada 2:1, por formula unitaria; segundo, este excesso de
carga negativa é balanceado por cations monovalentes, geralmente K'*, que
ocupam posicdes entre duas camadas 2:1. Isto da uma férmula ideal de
KAI2(AISi3)O10(OH)2 para o mineral mica com Al nos sitios octaedrais. A mica pode
ser di ou trioctaedral, dependendo do cation que substitui o Al** no sitio octaedral.
Existem varios tipos de micas (moscovita, biotita e filogopita, sdo as mais comuns)
que podem ter o Mg?* e o AI®* substituidos por Fe?* e Fe3" e o potassio, entre
camadas, substituido por Na* e Ca?'. A mica na fracdo argila é, geralmente,
chamada de ilita (Dixon e Schulze, 2002).

Os principais compostos de ferro encontrados em argilas sdo a magnetita
(FesOs4) e a hematita (a-Fe203). As argilas apresentam coloragédo avermelhada
quando o ferro esta presente na forma de hematita, e cor preta quando na forma de
magnetita. Os compostos de titanio também sio responsaveis pela coloragdo das
argilas, os minerais mais comuns sado os dioxidos de titanio rutiio e o anatasio
(ambos TiOz2). Sua presengca € observada pela coloragdo esbranquigada ou
amarelada das pecas, mas, geralmente, a presenga destes Oxidos tende a
intensificar a cor proveniente da presencga de outros elementos como o ferro.

Algumas argilas apresentam em pequena quantidade alguns compostos
soluveis em agua, tais como: os sulfatos de calcio (CaSOa4), de magnésio (MgSOa),
de sédio (NaSOs4) e de potassio (K2SO4). A presenga destes sulfatos pode provocar
o aparecimento de eflorescéncias (depdsitos de sais que apresentam cores e
manchas indesejaveis).

A matéria organica (coldides organicos do tipo tanino ou humus) pode estar

presente nas argilas, no entanto, a sua influéncia na plasticidade & polémica. A
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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 et al., 2004).

2.3 Caracterizagao das argilas

Apesar da importancia da industria ceramica para a economia, em algumas
localidades a grande maioria das argilas disponiveis para consumo nunca foi
caracterizada satisfatoriamente, e ndo existem dados técnicos e cientificos que
possam orientar tanto a correta exploragao das jazidas quanto o desenvolvimento de
produtos ceramicos de maior valor agregado. Para tanto, trabalhos interessados em
um conhecimento mais aprofundado das caracteristicas das argilas foram realizados
visando suas aplicabilidades como matérias-primas ceramicas (Santos et al., 2016;
Brito et al., 2015; Pereira et al., 2014; Goes et al., 2014).

O estudo das matérias-primas argilosas empregadas nas industrias de
ceramica vermelha visa obter informag¢des que possam auxiliar no desenvolvimento
de mudancas nos processos, 0 que podera refletir na produtividade e obtencéo de
produtos de melhor qualidade. Como acontece para todos os sistemas industriais, a
caracterizagao das mateérias-primas, a analise das massas e 0s ensaios realizados
nos produtos finais, devem ser tratados como etapas essenciais no processamento
de materiais ceramicos. Sendo assim, existem diversas técnicas que podem ser
utilizadas para caracterizagdo de argilas, entre as quais as mais usuais sdo: analise
quimica, analise mineralogica, analise granulométrica e analise térmica.

A analise quimica consiste em determinar a composi¢ao de uma matéria-
prima, fornecendo os percentuais de 6xidos presentes e, também, os valores de
perda ao fogo (Emiliani e Corbara, 1999).

Além disso pode ser realizada através de métodos quimicos ou fisicos. Os
meétodos quimicos geralmente sdo através de reagdes de precipitacdo seletiva e
reacoes de formacao de complexos corantes. Os métodos fisicos podem ser através
de espectrofotometria ou ainda por fluorescéncia de raios X.

De uma maneira simplificada, a interpretacdo de uma analise quimica de
uma matéria-prima argilosa segundo Mas (2002) pode ser descrita da seguinte

maneira:
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e Oxidos de sodio (Na20) e potassio (K20): presentes geralmente na forma de
feldspatos, sdo fundentes e conferem resisténcia mecanica quando
sinterizados entre 950 e 1000°C;

e Oxido de calcio (Ca0O) e magnésio (MgO): sao agentes fundentes e tendem a
diminuir a refratariedade das pecas, indicam a presenca de calcita, dolomita e
massas calcareas que requerem moagem e temperaturas de sinterizagao
aproximadamente a 1100°C;

¢ silica ou 6xido de silicio (SiO2): indica a presencga de silicatos e silica livre. Os
silicatos sdo os argilominerais, as micas e os feldspatos. A silica livre
corresponde ao quartzo;

e alumina ou 6xido de aluminio (Al203): esta em sua maior parte combinada,
formando os argilominerais (Souza Santos, 1975);

e Oxido de ferro (Fe203): responsavel pela alteragdo da coloragdo vermelha ou
amarelada na maioria das argilas, reduz a plasticidade, mas também diminui
a retragao e facilita a secagem, além de diminuir a resisténcia mecanica, mas
o pouco que funde na sinterizagado proporciona dureza ao vidrado;

e Oxido de titanio (TiOz2): desvia a cor para um tom alaranjado;

e Oxido de enxofre (SO3): pode indicar a presencga de gesso;

e Oxido de manganés (MnQOz2): altera a cor para marrom;

e carbonatos: ajudam no branqueamento das pecas, diminuem a expansao e
aumentam a porosidade;

e perda ao fogo: € a diminuicdo de peso, até um valor constante, que indica
uma perda de material devido ao aumento de temperatura. Basicamente,
indica o teor de matéria organica presente na argila e a quantidade de gas e
vapor que sao formados durante o aquecimento, resultantes da

decomposicao dos carbonatos.

A composigao mineralégica de um determinado material é definida pelo tipo
e pela quantidade dos minerais existentes. Pode ser determinada através da analise
mineraldgica racional, que combina a composi¢do quimica quantitativa com a
determinacdo dos minerais encontrados na amostra (difracdo de raios X, por

exemplo).
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A técnica de difracdo de raios X tem sido amplamente utilizada para a
determinacao de fases cristalinas em materiais ceramicos. O estudo da composigcao
mineralégica é de fundamental importédncia no entendimento das propriedades
tecnologicas dos produtos de base argilosa.

A composi¢ao mineraldgica da argila € bastante complexa, sendo constituida
por compostos de silica, alumina e agua. Os minerais presentes na composi¢ao da
matéria-prima dos materiais ceramicos sdo responsaveis pelas caracteristicas
tipicas, como coeséo, plasticidade, trabalhabilidade e resisténcia mecanica a seco e
pos-queima. As argilas sdo diferenciadas umas das outras, principalmente, por
associagao de elementos quimicos de natureza diversa e distribuicdo granulométrica
(Oliveira et al.,2000 (a)).

Quanto a andlise térmica, esta engloba uma série de técnicas nas quais as
propriedades fisicas de uma substancia e/ou seus produtos de reagao sdo medidas
de forma continua em fungdo da temperatura em um ciclo térmico controlado (Barba
et al., 1997).

Uma das técnicas de anadlise térmica é a analise térmica diferencial (ATD)
que tem como principal funcao indicar através de picos endotérmicos ou exotérmicos
a comprovacgao da existéncia de minerais essenciais as argilas e que influenciam as
propriedades finais da peca. Este método € de uso corrente no Brasil no estudo de
argilas, visando, principalmente, a identificacdo dos argilominerais presentes. No
caso de argilas plasticas para uso em ceramica vermelha é tradicional o uso de ATD
para identificacdo mineraldgica (Souza Santos, 1989).

Outra técnica bastante utilizada € a analise termogravimétrica (ATG) que
determina a perda ou ganho de massa que uma amostra sofre em fungao da
temperatura e/ou tempo (Barba et al., 1997). A amostra é aquecida de maneira
controlada, até uma temperatura pré-determinada, com velocidade constante. Este
método de analise complementa a analise térmica diferencial por fazer distingcao
entre as reacdes nas quais ocorrem perdas de massa e as reagdes que nao ocorrem
estas perdas.

Ja com relagdo a granulometria, esta € uma das caracteristicas mais
importantes dos minerais argilosos e que influencia em muitas das suas
propriedades. Na fabricagdo de cerdmica, propriedades da argila como a
plasticidade, a permeabilidade, e a resisténcia mecanica antes e depois da secagem
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dos corpos, séo estritamente ligadas a forma e a dimensdo dos grédos que compde a
matéria-prima.

A dispersao do tamanho do grdo na argila € continua, contudo maiores
quantidades de finos e grossos € menores quantidades de graos médios favorecem
0 empacotamento denso e a resisténcia mecanica elevada. As argilas possuem uma
elevada area de superficie especifica; caracteristica esta muito importante na
industria ceramica, em que a interagdo solido-fluido depende diretamente da
superficie do solido (Gomes, 1988).

A analise granulométrica consiste na determinacdo das dimensdes das
particulas que constituem as amostras, presumivelmente, representativas dos
sedimentos, e no tratamento estatistico dessa informagao. Basicamente, o que se
faz necessario é determinar as dimensodes das particulas individuais e estudar a sua
distribuicdo, quer pelo peso de cada classe dimensional considerada, quer pelo seu
volume, além do numero de particulas integradas em cada classe. Na realidade,
estas trés formas tém sido utilizadas (Dias, 2004).

O Diagrama de Winkler € um instrumento que possibilita o estudo da
composi¢cado granulométrica das massas ceramicas empregadas na fabricagdo dos
produtos da ceramica vermelha.

Quanto a plasticidade, esta é definida como a propriedade do material que
permite a ele ser deformado quando submetido a uma forga, sem ocorrer a ruptura,
e manter sua forma apds a remocao desta forca. Esta caracteristica € fundamental
no processo de fabricagdo, sendo responsavel pela modelagem das pecgas.

Quando se trata de avaliar a adaptacdo de uma massa plastica a
determinado processo de conformacdo, o termo trabalhabilidade ¢é usado
frequentemente como sinénimo de plasticidade. De fato, em termos praticos, pode-
se 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 conformacgado, a plasticidade é considerada
como “ma” (Carty e Lee, 1996).

A plasticidade também depende de fatores intrinsecos a propria massa, tais
como: os diferentes tipos de minerais argilosos existentes na massa, a propria

granulometria das particulas envolvidas e o habito ou forma dos cristais. As argilas



26

com composi¢cdes mineraldgicas diferentes apresentam comportamentos plasticos
diferentes, embora os seus teores de agua possam ser iguais.

Entre as propriedades de maior influéncia na plasticidade tem-se a
composi¢cao mineraldgica e a granulomeétrica, sendo que a plasticidade sera maior
em argilas com maior teor em minerais argilosos e maior percentagem de particulas
finas (Gomes, 1988).

Existem diversos métodos de determinacdo da plasticidade e muitos
trabalhos s&o realizados comparando os mesmos, no entanto, os métodos de
Pfefferkorn e Atterberg sdo largamente usados para determinagéo da plasticidade de
argilas (Andrade et al., 2011; Modesto e Bernardin, 2008).

2.4 Processo produtivo

O processo de fabricagdo de uma pecga ceramica € visto como um processo
global, o qual € composto por uma sequéncia de etapas integradas, desde a escolha
da matéria-prima até a ultima etapa que é a queima da pecga, sendo quatro as
etapas principais: preparagado da massa, conformagéo, secagem e queima.

A combinacdo destas etapas transforma uma determinada formulacdo em
um produto final acabado. Todos esses estagios devem ser bem estudados em
conjunto, uma vez que as propriedades dos produtos ceramicos s&do adquiridas
durante sua fabricagao, nas quais diferentes etapas influenciam na microestrutura e,
consequentemente, em nas propriedades mecanicas do produto final (Muller et al.,
2015; Albero, 2000).

2.4.1 Formulagdo de massa ceramica

Dentre as principais etapas do processo produtivo, destaca-se a formulagao
de massas para a fabricagcdo de produtos ceramicos, a qual € uma etapa de
pesquisa associada a varios testes até o desenvolvimento de uma massa ceramica
adequada a produc¢ao industrial.

E importante destacar que as propriedades dos produtos ceramicos estdo
relacionadas, também, com as caracteristicas iniciais da matéria-prima, tais como: a
granulometria, a composi¢do mineraldgica, a composi¢do quimica e a plasticidade
(Lee e Yeh, 2008; Macedo et al., 2008).



27

Como uma unica argila n&o apresenta todas as caracteristicas necessarias
para a producao de ceramicos, a pratica industrial tem sido utilizar misturas de duas
ou mais matérias-primas a fim de combinar as suas propriedades (Formiga et al.,
2013).

Dificilmente uma unica matéria prima fornecera sozinha a melhor estrutura
interna e qualidade possivel a massa ceramica, portanto, o conhecimento das
caracteristicas de composigcdo das matérias primas pode permitir estabelecer a
proporgao das mesmas para a preparagao da massa. Por outro lado, duas massas
ceramicas com a mesma composicao podem se comportar de modos diferentes se
processados de formas distintas tornando-se necessaria as suas caracterizagdes
tecnologicas para avaliar o comportamento e poder diagnosticar se elas sao
indicadas para a fabricagcdo de um determinado produto ceramico (Pérez et al.,
2010).

Uma massa ceramica adequada deve ser facilmente processada, resultar
em um produto com as caracteristicas desejadas e ter um baixo custo de producgao.
Entretanto, sendo as matérias-primas utilizadas de origem natural, é inevitavel que
suas caracteristicas variem com o tempo e, consequentemente, as caracteristicas da
massa utilizada (Melchiades et al., 1996).

E comum que a escolha das matérias-primas e a formulagdo da massa
ceramica utilizada sejam feitas de forma empirica, sem conhecimento técnico, de
modo a proporcionar determinadas caracteristicas mecanicas antes e apos o
processo de queima para alcancar um aparentemente bom desempenho do produto
acabado. Sendo que, o processo industrial para a fabricagao de produtos ceramicos
compreende varias etapas que comegam com a escolha das matérias-primas e a
preparagcao da massa ceramica, a qual ira sofrer diversas transformacgdes fisico-
quimicas até alcancgar as propriedades finais desejadas (Pérez et al., 2010).

Um dos aspectos que chama a atengdo nos trabalhos envolvendo
composi¢cdo granulométrica, € que a maioria deles parte de uma massa pre-
estabelecida, normalmente, ja utilizada, e tem como objetivo a otimizagdo desta
massa através de pequenas variagoes.

Segundo Pracidelli e Melchiades (1997) para cada produto ha uma
distribuicao granulométrica que parece ser a mais adequada, e uma massa ceramica

nao pode ser constituida somente de argilas plasticas, porque apresenta grandes
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dificuldades no processamento, desde a conformagéo das pegas até a secagem e a
sinterizagao.

A solugcdo destes problemas €& fazer uma composigdo granulométrica
adequada, dosando-se graos finos, médios e grossos. Neste caso, o diagrama de
Winckler é a ferramenta ideal para se fazer este estudo. A Figura 2 mostra o
diagrama granulométrico de Winckler, com as regides onde se situam os tipos de

produtos da ceramica vermelha.

100 % (< 2 um)
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(2 a20um) Silte arenoso (= 20 um)

Figura 2 — Diagrama de Winckler.
Fonte: Pracidelli e Melchiades, 1997.

A Tabela 1 apresenta as composi¢cdes granulométricas dos produtos, de

acordo com o diagrama de Winckler mostrado na Figura 2.

Tabela 1 - Composicao granulométrica dos produtos da ceramica vermelha.

Regides Composicao granulométrica (%)
Tipos de produto <2um 2a20pm >20um
A. Materiais de qualidade com 40 a 50 20a40 20a 30
dificuldade de producgao

B. Telhas, capas 30 a 40 20a 50 20a40
C. Blocos 20a 30 20a55 20a50
D. Tijolos 15a 20 20a 55 25a55

Fonte: Pracidelli e Melchiades, 1997.
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As empresas de cerédmica vermelha utilizam na formulagdo das massas
diferentes tipos de argilas, com distintas caracteristicas fisicas e mineralégicas. Uma
massa ceramica nao pode ser constituida apenas por argila muito plastica, a adicao
de outros materiais ndo plasticos, chamados de desplastificantes (ou reguladores de
plasticidade) favorecem a obtencdo de massas com plasticidade adequada ao
processamento. Para isto, tanto quanto dispor do teor adequado das microparticulas
de argilas quanto a quantidade de agua presente no material tem importancia
equivalente na formulagdo de uma consisténcia cerdmica com propriedades
tecnoldgicas ideais.

O setor de ceramica vermelha utiliza a chamada massa monocomponente,
composta, basicamente, por argilas, sem a adigdo de outras substancias minerais. A
formulacdo da massa é, geralmente, feita de forma empirica pelo ceramista, por
meio da mistura de uma argila “gorda”, caracterizada pela alta plasticidade,
granulometria fina e composigao essencialmente de argilominerais, com uma argila
“‘magra”, rica em quartzo e menos plastica, que pode ser caracterizada como um
material redutor de plasticidade e que permite a drenagem adequada das pecas nos
processos de secagem e queima. Por meio desta mistura, busca-se a composi¢ao
de uma massa que tenha certas fungdes tecnoldgicas essenciais, tais como (Junior
etal., 2012):

e plasticidade: propiciar a moldagem das pegas;

e resisténcia mecanica da massa verde e crua: conferir coesdo e solidez as
pecas moldadas, permitindo a sua trabalhabilidade na fase pré-queima;

o fusibilidade: favorecer a sinterizagdo e, consequentemente, a resisténcia
mecanica e a diminuigao da porosidade;

e drenagem: facilitar a retirada de agua e a passagem de gases durante a
secagem e queima, evitando trincas e dando rapidez ao processo; e

e coloracao das pecas: atribuir cores as ceramicas por meio da presenca de

corantes naturais (6xidos de ferro e manganés).

Empacotamento de particulas

O interesse pelo empacotamento das particulas aumentou nas diferentes

areas da engenharia. Este interesse pode ser explicado pelo fato de que uma
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grande parte dos materiais naturais ou industriais ser, ou conter, particulas de
diferentes formas e tamanhos (Castro e Pandolfelli, 2009).

Oliveira et al. (2000) (b) definiu o estudo de empacotamento de particulas
como “o problema da correta selegdo da propor¢cdo e do tamanho adequado dos
materiais particulados, de forma que os vazios maiores sejam preenchidos com
particulas menores, cujos vazios serdo novamente preenchidos com particulas ainda
menores e, assim, sucessivamente”.

O termo empacotamento pode ser representado quantitativamente pela
densidade de empacotamento, definida como o volume de sdélido em uma unidade
de volume total, e possui estreita relagdo com a distribuicdo granulométrica dos
materiais (Mehta e Monteiro, 2008).

A Figura 3 ilustra a eficiéncia do empacotamento de particulas, que é
influenciada pela distribuicdo granulométrica, tamanho e quantidade de particulas do
sistema, representada por: (a) sistema monodisperso; (b) maxima densidade de
empacotamento tedrica; (c) deficiéncia de particulas dispersas; (d) deficiéncia de

particulas grandes; (e) distribuicdo inadequada de tamanhos de particulas.

(a) (b) (<)

Figura 3 — Efeito da quantidade e do tamanho das particulas na eficiéncia de

empacotamento (Oliveira et al., 2000 (b)).

Segundo Oliveira et al. (2000) (b), o empacotamento de particulas pode ser
influenciado por diversos fatores, tais como:
e Distribuicdo granulométrica: o primeiro fator a ser considerado é a existéncia
de particulas com distribuigdes granulométricas diversas, alterando a
condicdo de monodispersao, podendo obter sistemas com fatores de

empacotamento bastante elevados, préximos de 1.
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¢ Morfologia (forma): quanto menos esférica for a particula, menor sera a
densidade de empacotamento de uma distribuicdo que a contenha, pois
ocorre o atrito entre as particulas a partir do contato das suas superficies
irregulares.

e Porosidade interna das particulas: as particulas podem ser totalmente
densas, com porosidade interna fechada ou com porosidade aberta. Para se
obter um empacotamento de maxima densidade, considerando uma
determinada distribuicao granulomeétrica, € preciso utilizar particulas densas,
contudo essas particulas n&o s&o as mais usuais.

¢ Densidade das particulas: se existir uma acentuada diferenca de densidade
entre os componentes de uma mistura, o processo de compactacao deve ser
muito cuidadoso para evitar segregacgdes.

o Efeito de parede: o efeito de parede interfere no empacotamento quando a
relagdo entre os diametros das particulas seja tal que permita a uma particula
pequena considerar a superficie de contato com a particula maior como
praticamente plana (parede), fazendo com que a porosidade na regido
proxima a superficie das particulas grandes seja maior que no restante do

volume.

O empacotamento de particulas € de interesse na obtengao, por exemplo,
de concretos, misturas asfalticas, ceramicas estruturais e revestimentos isolantes
térmicos (Castro e Pandolfelli, 2009).

As vantagens obtidas pelo empacotamento de particulas, principalmente, de
agregados grandes, sao melhorias na resisténcia, rigidez, fluéncia, retragdo por
secagem e permeabilidade. A utilizacdo de maior densidade de empacotamento
acompanhada de granulometria continua e menores diferengas de tamanho entre as
particulas nas diversas graduagdes resultam na reducao da segregacao (Koehler e
Fowler, 2007).

2.4.2 Conformacao

A etapa de conformacgao é fundamental, uma vez que é nesta que o material

adquire a forma e caracteristicas estruturais pretendidas (Freitas et al., 2009).
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Dependendo do tipo de produto que se desejar fabricar, um tipo de processo de
conformacao é selecionado para tal tarefa.

Como o processo de conformagdo apresenta grande influéncia nas
caracteristicas do produto acabado, este deve ser devidamente controlado, pois as
variaveis da maquina e, também, da matéria-prima podem contribuir nas
caracteristicas do produto final (Amoros, 2000).

A industria de ceramica vermelha do Brasil utiliza processos manuais ou
mecanicos de moldagem para fabricacdo de telhas e blocos, sendo estes por
extrusdo, o mais usado, ou por prensagem.

A extrusdo é atualmente concentrada na fabricacdo de ceramicas vermelhas
como blocos e telhas. Esta associada a uma alta produtividade, principalmente, para
produtos de secgao transversal constante, na qual a homogeneizagao e a retirada
do ar da massa dentro da extrusora tém grande importancia para as caracteristicas
finais do produto acabado.

O processo de extrusdo consiste na passagem forcada de uma massa
ceramica plastica por uma boquilha ou saida com determinado formato, as forgcas de
compressao no interior de uma extrusora apresentam dois picos em zonas
diferentes. O primeiro, de baixa intensidade, surge logo no fim da primeira hélice
junto ao cortador interno na entrada da camara de vacuo, onde surge a primeira
restricio a passagem da massa. O outro pico, com inicio na zona de pré-
compressao e maximo a entrada da sobre boca, tem maior intensidade e define a
zona onde se desenvolvem as forgas de compressao do material e os desgastes
elevados dos componentes da extrusora (Ribeiro et al., 2003).

As principais vantagens da utilizagdo da extrusdo sao o seu baixo custo e a
possibilidade de produzir formatos diversos, bem como pegas de comprimentos
elevados. Tem como inconvenientes o fato de promover a orientacdo das particulas
e de necessitar de uma operagao de remogado do ligante utilizado, na cerémica
tradicional, a agua (Degarmo et al., 2003).

Ja a prensagem é uma técnica de conformagao amplamente utilizada pela
industria cerdmica devido as suas caracteristicas especificas como elevada
produtividade e facilidade de automacéao. O processo de conformacio é baseado na
compactagdo de uma massa, contida no interior de uma matriz rigida ou molde

flexivel através de aplicagédo de pressao uniaxial ou isostatica (Albero, 2000).
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2.4.3 Secagem

A secagem é uma etapa bastante delicada e complexa no processo de
fabricagdo de ceramica vermelha. E comum nesta etapa ocorrerem defeitos de
secagem nas pegas e que sdo perceptiveis somente apds queima. A compreensao
dos mecanismos envolvidos na secagem permite, por exemplo, uma melhor
compreensao dos defeitos e da forma de como evita-los (Vieira et al., 2003).

O objetivo da secagem é o de eliminar a agua, utilizada na etapa de
conformacado, necessaria para a obtencdo de uma massa plastica (Vieira et al.,
2003). Devido a complexidade de formas das pegas, a etapa de conformagéao utiliza
uma quantidade de agua relativamente alta, entre 16 e 26% dependendo das
matérias-primas utilizadas (Mas, 2002). A eliminagdo de agua ocorre por evaporagao
através do aporte de calor, mediante uma corrente de ar (Barba et al., 1997).

A secagem pode ser realizada de duas formas: secagem natural ou
secagem artificial. Na secagem natural as pecas sdo dispostas em prateleiras, em
galpdes cobertos, e secas pelo ar ambiente. Em algumas industrias estas prateleiras
sdo proximas aos fornos, acelerando a secagem. Na secagem artificial as pegas séo
colocadas em estufas que, geralmente, recuperam gases quentes dos fornos ou
utilizam fonte propria de calor através de uma fornalha. A secagem em galpéo é a
mais utilizada pelas olarias. As perdas durante o processo de secagem giram em
torno de 5%. Apdés a secagem, o produto deve ter resisténcia suficiente para
possibilitar a sua manipulagao, o acabamento e o transporte até a queima (Soares et
al., 2004).

A retracdo que as pecas de ceramica vermelha sofrem durante a etapa de
secagem € um parametro de grande importancia tecnologica. Durante a secagem
sdo geradas tensdes que podem levar ao aparecimento de defeitos que
comprometem a qualidade das pecas. A evolugao da retragéo linear de secagem em
funcao da perda de agua de conformacéao é representada através da chamada curva
de Bigot (Barba et al., 1997 e Oller, 1981). A curva de Bigot é uma representacao
grafica da percentagem de agua de conformagdo em funcdo da retragdo de
secagem. O conhecimento desta curva auxilia no estabelecimento de um ciclo de
secagem. Isto permite otimizar o tempo de forma que as pegas nao apresentem
defeitos e, por outro lado, ndo permanegam secando por tempos demasiadamente

longos o que implicaria em aumento de custo.
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2.4.4 Queima

A etapa de queima é de fundamental importancia e determinante na
obtencao das propriedades tecnolégicas desejadas no produto final, pois ocorre a
transferéncia energia térmica necessaria para promover uma série de reagdes
quimicas e fisicas como, por exemplo, decomposi¢des térmicas, transformacoes
alotrépicas, formacéo de fase liquida, sinterizagdo entre outras (Cargnin et al., 2011).
Estas reagbes dependem da composigcao quimica, mineralégica e granulométrica
dos componentes da massa e do ciclo de queima estabelecido, ou seja, da
temperatura, da taxa de aquecimento e de resfriamento, bem como do tempo de
permanéncia na temperatura maxima.

No tratamento térmico, podem ocorrer mudancgas iniciais devido a
decomposicdo e transformacdes de fase em algumas das fases presentes. Ao
aquecer compactados de pos-finos ocorrem trés grandes alteragbes que sao:
aumento no tamanho de grdo, mudanga no formato dos poros e mudanga no
tamanho e quantidade de poros, normalmente, reduzem. Na maioria das ceramicas
ocorre a reacdao do estado sélido formando novas fases, transformacgdes
polimorficas, decomposigdo de compostos cristalinos formando novas fases e
diversas outras mudancgas de grande importancia.

O consumo de energia para a produgao de produtos ceramicos em larga
escala € muito alto e se tornou uma questao critica, como consequéncia de uma
maior preocupagao ambiental, de modo que aspectos relacionados ao ciclo de
queima estdo sendo cada vez mais investigados (Michot et al., 2011).

Nos ultimos anos, uma das inovagdes nas industrias de materiais ceramicos
foi a introdugdo de altas taxas de aquecimento e de resfriamento, reduzindo de
forma significativa o tempo de queima, sendo este um tema de projetos de
pesquisas em universidades e centros de pesquisas em todo o mundo.

A queima rapida foi inserida no processamento de produtos do setor da
ceramica estrutural (blocos e telhas) em 1989 na Alemanha e em 1992 na ltalia
(Dondi et al., 1999). No Brasil, existem poucas fabricas deste setor que aplicam
ciclos de queima rapida, as quais utilizam fornos do tipo tunel. Os ciclos de queima
séo definidos de acordo com o tamanho dos fornos (Lee e Yeh, 2008). Esta

tecnologia proporciona redugdo no tempo de queima, aumento da produtividade,
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reducdo de custos e menor agressao ao meio ambiente, devido a diminuigdo da
emissao de gases poluentes (Dutra et al., 2009).

As argilas estdo entre os mais complexos sistemas ceramicos, devido ao
comportamento dos minerais durante o aquecimento. No processo de queima, uma
vez que as estruturas cristalinas dos argilominerais excederem seus limites de
estabilidade, elas sdo parcialmente (ou completamente) destruidas, enquanto outras
estdo sendo simultaneamente formadas. A destruicdo da estrutura pré-existente nédo
ocorre imediatamente, os processos sao regidos pelo sistema termodinamico e
propriedades cinéticas (Santana et al., 2014; Serra et al., 2014; Noni et al., 2011).

O comportamento de massas da ceramica tradicional durante o aquecimento
tem sido bastante estudado nos ultimos anos (Saleiro e Holanda, 2012; Dutra et al.,
2009), mas ainda ha muita controvérsia, pois ¢é dificil descrever os mecanismos que
atuam durante o aquecimento, devido a composigdo das argilas, tamanho das
particulas (Li et al., 2009), presenca de pequenas quantidades de diferentes
componentes (impurezas ou nao), a variabilidade do grau de cristalinidade e as
diferentes interacdes ou reagdes que ocorrem entre os constituintes (Lecomte-Nana
etal., 2011).

A busca por alternativas que gerem tecnoldgicas de baixo custo, que
congreguem 0s anseios da populagéo e as “necessidades” do setor produtivo, deve
ser intensificada em virtude da elevada demanda de materiais ceramicos, frente o
significativo crescimento da construgdo civil. O que evidencia que ha uma grande
necessidade de desenvolvimento nesse setor industrial, ndo apenas por uma

questao tecnoldgica e/ou econdmica, mas também pela importancia social.

Reacdes produzidas durante a queima

A queima provoca variagdes nas propriedades fisicas, quimicas e mecanicas
da pecga ceramica, diferenciando-se de acordo com a matéria-prima utilizada na
fabricacao. Estas variacoes estdo exemplificadas a seguir:

e Fisicas e quimicas: mudangas na estrutura quimica e cristalina, na
porosidade, na cor, no tamanho (dilatagdo ou contragdo), aumenta a
resisténcia a umidade e aumento da estabilidade a certos agentes
quimicos.

e Mecanicas: aumento da resisténcia a compressao, a tracdo e a abrasao.
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As mudancgas nas propriedades decorrem de reag¢des quimicas provocadas
pelo aumento da temperatura da peca ceramica. Sao estas reacdes: desidratacao
com perda de umidade, calcinagdo com reagdes que provocam perda de massa na
forma de gases, transformando a estrutura cristalina e a composi¢gao quimica da
peca, oxidagao ligando elementos quimicos presentes na pega com o oxigénio da
atmosfera do forno, formacéao de silicatos e sinterizagao

Segundo Souza et al. (2003), essas reagdes quimicas sdo identificadas a
partir das curvas de ATD que demonstram o comportamento dos argilominerais
quando aquecidos a uma determinada temperatura através de vales endotérmicos e
exotérmicos. Para as argilas com predominancia cauliniticas verifica-se a formagéao
de trés vales endotérmicos e um vale exotérmico.

O primeiro vale endotérmico entre 60-64°C esta relacionado a remogao da
agua adsorvida da argila que é tipica de materiais argilosos com particulas de
caulinita. O segundo vale endotérmico entre 268-276°C esta relacionado com a
remogao de agua da gibsita, ou seja, desidratacdo do hidréxido de aluminio e uma
transformacao de fase de transicdo da alumina. Esta transicdo sao fases
metaestaveis. O terceiro vale endotérmico em torno de 449-503°C € mais elevado
do que os outros. Este se deve principalmente a formacdo de metacaulinita, neste
caso, a remog¢ao de agua quimicamente ligada a caulinita. Esta perda de agua
estrutural ndo modifica o aspecto morfolégico das plaquetas de caulinitas
pseudohexagonal, no entanto, esta nova fase é amorfa.

O vale exotérmico na faixa de 950-959°C esta relacionado com a formacéao
de novas fases cristalinas de alta temperatura, tais como a formacdo de mulita e
espinélio apds a destruicao total da estrutura de metacaulinita (Chen et al., 2004).

Em relagdo as pegas ceramicas com maiores dimensdes como os blocos,
por exemplo, mais lento deve ser o aquecimento e o resfriamento. Pecas com
secdes mais finas podem ser queimadas mais rapidamente que aquelas de maior
espessura. Massas com elevado teor de silica devem ser submetidas a taxas de
aquecimento e resfriamento bem controladas, principalmente, nos intervalos de
temperatura onde ocorrem as transformacbes de fases, devido as variacbes de
volume. Em temperaturas em torno de 573°C tém inicio as transformacdes fisicas da
silica, sendo acompanhada de grande expansdo no aquecimento e contragdo no

resfriamento.
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2.5 Microestrutura de materiais ceramicos

As propriedades das pecas ceramicas sao determinadas por aspectos
microestruturais desenvolvidos durante a etapa de queima, destacando-se as fases
presentes, a porosidade e tamanho dos graos. As novas fases cristalinas sdo muitas
vezes agrupadas como novos minerais (Serra et al., 2013). O volume relativo das
fases presentes pode ser determinado por diagramas de equilibrio de fases.

Quando argilas s&o submetidas a temperaturas acima de 1000°C,
normalmente, a microestrutura final contém cristais de mulita, grdos de quartzo e/ou
cristobalita dispersos na matriz vitrea. Alguns trabalhos tém mostrado que a
resisténcia mecanica de pecas ceramicas depende da presenca de agulhas de
mulita alongadas e das particulas de alta resisténcia envolvidas na matriz vitrea, pois
estas atuam como inclusdes, causando deflexdo no caminho das trincas (Kamseu et
al., 2007; Tucci et al., 2007).

A porosidade pode ser caracterizada pela sua fragdo volumétrica e seu
tamanho, forma e distribuicdo comparada com outras fases. A quantidade de poros
pode variar de zero a até 90% do volume total. Muitas propriedades variam muito
com a forma e distribuicdo dos poros (Sereda, 2002). Antes da queima praticamente
todos os poros presentes sdo poros abertos, durante a queima a fracdo de poros
diminui e, portanto, alguns poros abertos sdo eliminados diretamente e muitos sao
transformados em poros fechados.

O tamanho de grdo pode afetar as propriedades, normalmente, ceramicas
feitas de graos policristalinos finos sdo mecanicamente mais fortes que aquelas
formadas por graos grosseiros.

A microestrutura dos materiais cristalinos também é constituida de defeitos
como: trincas, contornos de graos, contornos de subgraos, falhas de empilhamento e
inclusbes. O conhecimento da estrutura, composicdo, quantidade, tamanho,
morfologia, relagdes de orientagao e distribuicao dos defeitos auxiliam a previsao de
algumas propriedades dos materiais (Padilha e Ambrésio, 1985).

O estudo da microestrutura dos materiais envolve a caracterizacdo quimica,
identificacdo de fases e descricdo de principais caracteristicas geométricas. As
técnicas de analise microestrutural apresentam como ideia central o principio basico
de que a microestrutura € um fator determinante nas propriedades dos materiais e,

portanto, € necessario obter informacdes qualitativas e quantitativas.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Para o desenvolvimento deste trabalho foram utilizadas argilas fornecidas
por uma industria de ceramica vermelha do Estado de Pernambuco, identificadas por
A e B, e uma massa preparada fornecida por uma industria de ceramica vermelha do

Estado da Paraiba, denominada por Z.

3.2 Metodologia

A metodologia utilizada para o desenvolvimento da pesquisa consistiu nas

etapas mostradas e descritas no Fluxograma da Figura 4.

[ Beneficiamento das argilas ]
Caracterizagao Fisica, Quimica,
Mineralogica e Térmica

]

Formulagéo das Caractgrizagéo
massas ceramicas Fisica,

Quimica,
Mineralogica e
Térmica
Conformacéo e tratamento térmico
dos corpos de prova

!

[ Andlise dos parametros fisico-mecanicos

]

[ Analise mineraldgica e microestrutural ]

———

Figura 4 — Fluxograma geral das etapas do trabalho.
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Todas as etapas, desde o beneficiamento das matérias-primas até as
caracterizagdes apos a etapa de queima, foram realizadas nas dependéncias dos
laboratérios pertencentes a Unidade Académica de Engenharia de Materiais da
Universidade Federal de Campina Grande.

A coleta e a preparagdo das amostras de argilas naturais e da massa
preparada foram realizadas seguindo a metodologia descrita por Souza Santos
(1992). Na primeira etapa do trabalho as amostras foram secas, desagregadas em
triturador e moinho tipo martelo, e em seguida submetidas a peneiramento em
peneiras ABNT N° 200 (abertura 0,074 mm), ABNT N° 100 (abertura 0,15 mm) e
ABNT N° 80 (abertura 0,177 mm).

3.2.1 Caracterizacdo das amostras

As amostras foram submetidas a ensaios de caracterizacao fisica através
das técnicas de analise granulométrica e avaliagdo das caracteristicas de
plasticidade, bem como através das técnicas de analises quimica, mineralogica e
térmica.

Para a realizacdo das analises granulométricas, as amostras foram
passadas em peneira ABNT N° 200 (0,074 mm). Para defloculagdo das amostras foi
utilizado o hexametafosfato de sédio como agente dispersante, e as mesmas foram
dispersas em agua destilada com ultra-som durante 5 minutos; em seguida, foram
analisadas em uma fase liquida, associadas com um processo de medida a laser,
em um equipamento da marca CILAS, modelo 1064LD. A analise granulométrica por
difracdo de laser utiliza o método de dispersdo de particulas em fase liquida
associado com um processo de medida Optico através de difracdo a laser. Neste
método, € combinada a relacdo proporcional entre a difracdo do laser e a
concentracado e tamanho de particulas.

O indice de plasticidade foi determinado pelo método Casagrande. Apds
secagem, as amostras foram passadas em peneira ABNT N° 80 (0,177 mm) e em
seguida foram determinados o limite de liquidez (LL), limite de plasticidade (LP) e
indice de plasticidade (IP) pelo ensaio de Casagrande, segundo recomendacgdes
técnicas da ABNT NBR 6459 e NBR 7180 (1984).

Para determinagcdo da composi¢cdo quimica, as amostras foram secas a

110°C em estufa por 24 horas, passadas em peneira ABNT N° 200 (0,074 mm) e
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submetidas a analise quimica por fluorescéncia de raios X por energia dispersiva
(EDX), utilizando um equipamento da marca SHIMADZU, modelo EDX-720.

As analises mineraldgicas por difragdo de raios X das amostras na forma de
po, passadas em peneira ABNT N° 200 (0,074 mm), foram realizadas em um
difratbmetro XRD — 6000 da SHIMADZU, com radiacdo CuKa, tensdo de 40 kV,
corrente de 30 mA, passo de 0,02°, tempo de contagem de 0,6 s e varredura de 5 a
60°.

As analises termogravimétricas (ATG) e termodiferenciais (ATD) s&o uteis
em processos de producdo ceramica para indicar as faixas de temperaturas onde
ocorrem as perdas de massas e as temperaturas em que ocorrem transformagdes
endo e exotérmicas. As analises térmicas supracitadas foram realizadas com o
auxilio do equipamento de analise térmica modelo DTG-60H da SHIMADZU, com
razao de aquecimento de 12,5°C/min, numa faixa de temperatura de 25 a 1.000°C, e

0 padrao utilizado nos ensaios de ATD foi o 6xido de aluminio (Al203) calcinado.

3.2.2 Massas ceramicas

Na segunda etapa do trabalho, foram analisadas duas massas com a
mistura das argilas A e B. As massas X e Y foram formuladas com 50% da argila A e
50% da argila B, sendo que, na formulagdo X a argila A utilizada foi peneirada em
peneira ABNT N° 80 e a argila B em peneira ABNT N° 100, enquanto que na
formulacdo Y a argila A utilizada foi peneirada em peneira ABNT N° 100 e a argila B
em peneira ABNT N° 80. Além das massas X e Y, também foi analisada uma massa
fornecida por uma empresa que produz blocos ceramicos, essa foi denominada Z.

As massas X, Y e Z foram submetidas a caracterizacao fisica através das
técnicas de analise granulométrica e avaliagdo das caracteristicas de plasticidade,
bem como através das técnicas de analise quimica, analise mineraldgica e analise

térmica.

3.2.3 Conformagao e tratamento térmico dos corpos de prova

Para confeccdo dos corpos de prova foram utilizados os processos de

prensagem e extrusao.
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Para a conformacdo por prensagem foram adicionados 8% de agua as
composi¢cdes com o objetivo de manter constante o teor de umidade das amostras,
as quais foram vedadas em sacos plasticos por um periodo minimo de 24 horas,
para uma melhor distribuicdo da umidade, e em seguida foram levadas ao moinho
de bolas por 24 horas para melhorar a homogeneizagdo. Em conformidade com a
metodologia proposta por Souza Santos (1992), foram confeccionados corpos de
prova retangulares, nas dimensdes 5,0 cm x 1,5 cm x 0,5 cm, aplicando-se na preé-
prensagem 13,33 MPa por 10 segundos e na prensagem 20 MPa por 20 segundos,
em uma prensa da marca Servitech, modelo CT-335.

Para a conformacdo dos corpos de prova por extrusdo acrescentou-se
aproximadamente 25% de agua as massas. Logo apds, transferiu-se as massas
umidificadas para sacos plasticos onde permaneceram por 48 horas.
Posteriormente, foram extrudados corpos de prova retangulares, nas dimensoées 5,0
cm x 1,5 cm x 0,5 cm, para cada uma das massas, utilizando uma extrusora de
laboratorio da marca Verdés.

Na etapa seguinte, todos os corpos de prova foram pesados, tiveram as
medidas dimensionais aferidas e, posteriormente, submetidos a secagem em estufa
da marca MED CLAVE a 110°C durante um periodo de 24 horas, visando a
eliminagcdo da agua de moldagem. Em seguida, foram submetidos a queima em um
forno elétrico de laboratério da marca INTI Equipamentos Termoelétricos nas
temperaturas de 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, em atmosfera oxidante, com taxa
de aquecimento de 5°C/min, a partir da temperatura ambiente (~30°C), até a
temperatura maxima, a qual foi mantida em diferentes patamares, ou seja, 60 e 180
minutos, completando, assim, os ciclos de queima, conforme os programas de
aquecimento ilustrados na Figura 5. O resfriamento ocorreu no proprio forno até a

temperatura ambiente.
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Figura 5 — Programas de aquecimento dos corpos de prova submetidos a queima a 800,

900, 1000, 1100 e 1200°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e tempos de permanéncia

de 60 min (a) e de 180 min (b) na temperatura maxima.
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3.2.4 Caracterizagdes ap0s a queima
Cor dos corpos de prova

Apos cada ciclo de queima foi realizado uma avaliagdo da variacdo da cor
dos corpos de prova, procurando correlacionar com a composicao quimica e as

possiveis reagdes quimicas ocorridas durante o aquecimento.
Propriedades tecnoldgicas

Apds a queima nas temperaturas citadas, os corpos de prova foram
submetidos a determinacdo das propriedades tecnologicas. Foram analisadas as
seguintes propriedades: perda de massa ao fogo (PF), retracdo linear de queima
(RL), absorgéo de agua (AA), porosidade aparente (PA), massa especifica aparente
(MEA) e resisténcia mecanica a flexao (RF).

Todas as propriedades determinadas neste trabalho irdo referir-se a média
aritmética dos resultados dos ensaios realizados com os corpos de prova das

massas, apresentando um dado estatistico no minimo apreciavel.
Perda de massa ao fogo (PF)

Calculada pela Equagéo 1, a perda de massa ao fogo (PF) quantifica quanto
de massa que o material perde em relagdo ao aumento de temperatura de
sinterizacdo. Foi utilizada uma balanga analitica da marca MARTE — AS2000C, com
capacidade de 2000 g e precisdo de 0,01 g, para pesagem dos corpos de prova

secos a 110°C e submetidos a queima.

P ::..:1r' 5— .'.Ir:irl.‘]"‘I
PF(%) ='Tq"lxlﬂﬂ (1)

Onde: PF é a perda de massa ao fogo (%)
Ms é a massa do corpo de prova seco ()

Mq é a massa do corpo de prova queimado (g)
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Retracao linear de queima (RL)

A retracao linear de queima (RL) é obtida com base na variagdo dimensional
linear dos corpos de prova sinterizados. As medidas de comprimento dos corpos de
prova apos secagem a 110°C e apoés a etapa de queima foram aferidas com o uso
de um paquimetro digital DIGIMESS 100.176BL PLUS, com precisdo de 0,01 mm, e

a retracao linear de queima foi calculada através da Equagao 2.

i ({Cs —Cq)
RLg(%) = ———* 4100 (2)
Cq
Onde: RLq ¢é a retragao linear de queima (%)
Cs é o comprimento do corpo de prova apés secagem (cm)

Cq é o comprimento do corpo de prova apds queima (cm)
Absorgéo de agua (AA)

A absorgéo de agua € o valor em percentagem (%) da massa de agua
absorvida pelo corpo de prova apdos a queima. Para determinagcdo desta
propriedade, foi adotado o seguinte procedimento: os corpos de prova foram
pesados apds a saida do forno em balanca analitica e em seguida submersos em
recipientes com agua destilada por 24 horas; passado esse tempo, foram retirados
dos recipientes, sendo efetuada a remogédo do excesso de agua superficial e a
imediata pesagem dos referidos corpos de prova para verificagdo de suas novas

massas. A capacidade de absorcao de agua foi calculada segundo a Equacéo 3.

-
A4S =

(Mu—Mg) o (3)
.'1r:irl.?
Onde: AA é a absorgéao de agua (%)
Mu é a massa do corpo de prova umido (g)

Mq é a massa do corpo de prova queimado (g)
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Porosidade aparente (PA)

O caélculo da porosidade aparente (PA) fornece o provavel percentual do
volume de poros abertos, apds a queima, dos corpos de prova em relagdo ao seu
volume total. Foi avaliada através do método de Arquimedes utilizando-se como
fluido de imers&o a agua na temperatura ambiente segundo a Equagéao 4.

:::.'1r:ir1.l - .'1r:irl.‘7!':,l (4)

PA(%) = —— x100
A= i — )

Onde: PA é a porosidade aparente (%)
Mu é a massa do corpo de prova umido (g)
Mq é a massa do corpo de prova queimado (g)

Mi € a massa do corpo de prova imerso em agua (g)
Massa especifica aparente (MEA)
A massa especifica aparente (MEA) é definida como a relagdo entre a

massa de uma amostra e a soma dos volumes ocupados pelas particulas e pelos

poros, a qual foi determinada pela Equacéo 5.

\ M
MEA (- g y=—- ()

Onde: MEA é a massa especifica aparente (g/cm?3)
Mu é a massa do corpo de prova umido (g)
Mq é a massa do corpo de prova queimado (g)

Mi € a massa do corpo de prova imerso em agua (g)
Resisténcia mecanica a flexdo (RF)

A resisténcia mecanica a flexdo (RF) dos corpos de prova, calculada de
acordo com a Equacéo 6, foi determinada pela tensao de ruptura a flexao, esta pelo
meétodo de trés pontos, utilizando-se a maquina universal de ensaios mecanicos,

modelo DL10.000 da marca EMIC, operando a uma velocidade de 0,5 mm/min.
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RF

-'Hgf:l 3PL (6)

Lom? 2hh*

Onde: RF é a resisténcia mecanica a flexao (kgf/cm?)
P é a carga atingida no momento da ruptura (kgf)
L é a distancia entre os apoios do corpo de prova (cm)
b € a largura do corpo de prova no local da ruptura (cm)

h é a altura do corpo de prova no local da ruptura (cm)
Caracterizagao mineraldgica e microestrutural das pecas

Para a realizagcdo dos ensaios de analise mineraldgica, por difragdo de raios
X, dos pos sinterizados e obtidos a partir das massas X, Y e Z foi utilizado o mesmo
equipamento e parametros citados inicialmente na caracterizagdo das argilas. As
amostras foram provenientes dos corpos de prova queimados, triturados e passados
em peneira ABNT N°200 (0,074 mm).

A caracterizacao morfolégica da superficie de fratura dos corpos de prova
queimados e submetidos ao ensaio de resisténcia mecanica a flexao em trés pontos
foi realizada em um microscopio eletrbnico de varredura (modelo SSX-550 da
SHIMADZU), com 500x de ampliagdo. As amostras foram inicialmente metalizadas

com ouro e, posteriormente, tiveram as superficies de fratura analisadas.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Caracterizagao das argilas

Analise granulométrica e avaliagdo da plasticidade

A Tabela 2 apresenta os dados de distribuicao de tamanho de particulas
representada pelas fragdes acumuladas em D10, D50, D90 e pelo didametro médio
de particulas (Dwm) das argilas analisadas.

De acordo com os dados apresentados, verifica-se que a argila A
apresentou uma distribuicdo granulométrica diferenciada para todos os diametros
considerados, apresentando maior diametro médio de particulas. A distribuicdo
granulométrica de uma massa ceramica interfere significativamente sobre a
plasticidade, preenchimento do molde, estabilidade dimensional e sobre os pontos
de contato entre as particulas que, consequentemente, irdo interferir sobre as

reagcdes que ocorrera durante a etapa de queima.

Tabela 2 — Distribuigdo de tamanho de particulas das argilas A e B nas fragbes acumuladas
em D10, D50, D90 e o didmetro médio de particulas (Dw).

Fracao Diametroa  Diametro a Diametro a Diametro
acumulada (%)/ 10% 50% 90% médio
Matéria prima (um) (um) (Hm) (um)
Argila A 2,50 20,31 51,54 23,97
Argila B 1,71 15,64 45,89 20,25

A Tabela 3 apresenta, respectivamente, os dados de distribuicdo
granulométrica por tamanho de particulas e os limites de Atterberg das argilas,
determinados através do método de Casagrande.

Analisando os dados apresentados, observa-se que as amostras
apresentaram fragdo argila abaixo do minimo indicado pelo diagrama de Winkler
(Pracidelli e Melchiades, 1997) para massas ceramicas, que é de 15%, visando a
confecgado de produtos da ceramica vermelha, no entanto, a argila B apresentou
percentuais de particulas médias e grossas dentro do desejado. E comum

considerar a fragdo acumulada, da massa da cerdmica tradicional, da faixa
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granulométrica com dimensao inferior a 2 ym, como sendo da argila, a fragao silte,
entre 2 e 20 ym, e a fragdo areia, teria as particulas com didmetros superiores a 20
pm. A fracao argila esta relacionada, sobretudo, aos minerais argilosos, que séo os
responsaveis pelo desenvolvimento da plasticidade do sistema argila + agua. Em
trabalhos realizados por Jordan et al. (2014) e Eliche-Quesada et al. (2011) com
argilas utilizadas para fabricagdo de produtos da ceramica vermelha, também foi
observado que as composigdes ndo se ajustavam adequadamente nas regides

delimitadas no diagrama de Winkler.

Tabela 3 — Distribuicdo granulométrica por tamanho de particulas e o indice de Plasticidade

das argilas A e B.

Fragdo acumulada (%) Limites de Atterberg (%)
Matéria prima
<2um 2a20pm | >20pum L.L. L.P. I.P.
Argila A 7,92 41,54 50,54 37,40 21,50 15,90
ArgilaB 11,46 46,10 42,44 34,80 17,80 17,00

Sendo: L.L.: Limite de Liquidez; L.P.: Limite de Plasticidade; I.P.: Indice de Plasticidade.

Comparando os resultados com os de argilas investigadas por Zaied et al.
(2015) e Macedo et al. (2008) verifica-se que os valores para o indice de plasticidade
apresentados na Tabela 3 pelas argilas A e B estdo dentro do intervalo observado
para ceramica vermelha, que € de 10 a 30%, podendo ser classificadas como
altamente plasticas (IP>15).

A plasticidade depende da presenga de fracdo argilosa e & também
influenciada pela morfologia das particulas, composigdo quimica e mineraldégica. A
argila B apresentou maior plasticidade, o que esta de acordo com os dados
apresentados, pois esta apresentou granulometria mais fina, o que, provavelmente,
esta relacionado com uma maior quantidade de material plastico.

Os parametros de plasticidade das argilas estudadas apresentados na
Tabela 3 e tragados na Carta de Plasticidade de Casagrande da Figura 6 indicam
que as argilas A e B pertencem as argilas iliticas. Comparadas as argilas
cauliniticas, as argilas iliticas apresentam plasticidade elevadas, secam com mais

facilidade e apresentam uma resisténcia a seco maior.
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Figura 6 — Posicdo das argilas A e B na Carta de Plasticidade de Casagrande (Holtz e
Kovacs, 1981).

As argilas iliticas apresentam estrutura cristalina similar a das micas, é
deficiente em alcalis, comparativamente com a muscovita, composta por
argilominerais do grupo da illita que engloba variedades micaceas constituidas por
silicatos hidratados de aluminio, ferro, potassio e magnésio. E intermediaria entre as

cauliniticas e as esmecititicas.

Analise quimica

O resultado da composicdo quimica, em forma de oxidos, das argilas
encontra-se na Tabela 4. Observa-se que as argilas apresentaram composigao tipica
de argilas da ceramica tradicional, com predominancia do 6xido de silicio (SiOz2),
alumina (Al203) e oOxido férrico (Fe20s3) variando de 6,21 a 6,87%, o qual é
responsavel pela cor avermelhada dos produtos apds a etapa de queima. O Fe20s3
que também age como fundente baixando o ponto de fusdo da massa, favorecendo
a formagao da fase vitrea no interior das pecas ceramicas. Em estudos realizados
por Bennour et al. (2015) (a), Jordan et al. (2014) e Nzeukou et al. (2013), utilizando
argilas para ceramica vermelha, também foram observados a presencga de todos os

oxidos presentes nas argilas A e B.
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A silica (SiO2) esta relacionada com os silicatos (argilominerais, micas e
feldspatos) e a silica livre (quartzo). O maior teor de silica livre diminui a plasticidade
da massa, melhora a permeabilidade e a estabilidade dimensional das pecas
ceramicas. Com relacdo aos teores de alumina (Al203), a qual estar relacionada com
a proporgdo de mineral argiloso e do feldspato, verifica-se que as argilas A e B
apresentaram valores bem préximos. A argila A apresentou menor teor de silica

(SiO2), provavelmente, possui maior percentual de minerais argilosos.

Tabela 4 — Composi¢cao quimica das argilas A e B.

Oxidos Matérias-primas
Argila A (%) Argila B (%)
SiO2 44,21 47,12
Al203 32,57 30,68
Fe203 6,87 6,21
K20 1,63 2,21
MgO 1,01 1,01
CaO --- 0,30
TiO2 0,91 0,95
Na20 - -
Outros 6xidos 0,20 0,27
PF* 12,60 11,25
Total 100 100

Sendo: PF* — Perda ao fogo, determinada com a queima a 1000°C, ap6s secagem a 110°C.

Quanto aos 6xidos alcalinos (K20 e Na20) e alcalino terrosos (MgO e Ca0),
0s quais sao oxidos fundentes e importantes para formagao da fase vitrea durante a
queima, pode-se observar que as argilas contém elevados teores, o que € um
indicativo de que ha uma concentracio razoavel de feldspatos nas matérias primas.
Ha de se destacar que nao foi detectado a presenca de Na2O em nenhuma das
argilas.

A perda ao fogo apresentada pelas argilas é caracteristica da presencga de
agua livre, adsorvida e de constituigdo das matérias primas, como também da

oxidagdo da matéria organica. Comparando com os resultados do trabalho realizado
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por Bennour et al. (2015) (a), verificou-se similaridade com os valores apresentados

pelas matérias-primas analisadas neste trabalho.

Analise mineraldgica

As composigdes mineralogicas por difragdo de raios X das argilas estudadas

sao discutidas a partir dos espectros de DRX da Figura 7.
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Figura 7 — Espectros de DRX das argilas A e B.

Os espectros de DRX das argilas A e B apresentaram basicamente picos
caracteristicos das seguintes fases cristalinas: caulinita (JCPDS 14-0164), micalilita
(JCPDS 83-1808), quartzo (JCPDS 46-1045) e feldspato (JCPDS 89-8575). A
presenca de caulinita € caracterizada pelas distancias interplanares de 7,07 e 3,56
Ao quartzo é caracterizado por 4,22 e 3,32 A; a micalilita por 9,93 Aeo feldspato
pelas distancias interplanares de 4,29 e 3,26 A. Observa-se que os picos de maior
intensidade estdo associados ao quartzo, bem como sao detectados picos de baixa
intensidade associados a caulinita.

Comparando os espectros de DRX das argilas estudadas com os
apresentados em trabalhos realizados por Nkayema et al. (2016) e Phonphuak et al.
(2016), os autores também observaram que as argilas por eles analisadas
apresentaram basicamente os mesmos picos caracteristicos das fases cristalinas
supracitadas.

Entre as fases cristalinas presentes nas argilas, destaca-se a caulinita, a

qual € um aluminossilicato que faz parte da composicdo de massas da ceramica
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tradicional e é responsavel pela plasticidade da massa e resisténcia mecanica das
pecas conformadas. O feldspato e o quartzo sdo materiais ndo plasticos e atuam
como desplastificantes. De acordo com Cavalcante et al. (2008) e Zauberas e Riella
(2001), a presenga do quartzo fornece estabilidade garantindo, assim, uma melhor
secagem e a liberacdo de gases durante a queima, bem como minimizando a
retracdo e desempenhando um importante papel na microestrutura da peca

ceramica.

Analise térmica

A Figura 8 apresenta as curvas simultaneas das analises termogravimétrica

e térmica diferencial das argilas A e B.
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Figura 8 — ATG e ATD das argilas A e B.

A analise termogravimétrica revela que a perda de massa ficou entre 13,39 e
14,40% para queima até aproximadamente 1.000°C. Esta perda de massa esta
associada a perda de agua livre e adsorvida, perda de agua de hidroxilas dos
argilominerais e oxidagdo da matéria organica, influenciando na porosidade da
ceramica ap6s queima, conforme demonstrado por Vieira et al. (2009).

Analisando as curvas de ATD, pode-se observar picos endotérmicos em
aproximadamente 65°C, caracteristico da presenga de agua livre e adsorvida, em
torno de 500°C correspondente a desidroxilacdo, bem como banda exotérmica entre
140 e 390°C correspondente a oxidagdo da matéria organica, além de pico

exotérmico a 960°C, correspondente a nucleacédo de mulita.
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Observa-se que as curvas de analise termogravimétrica e da analise térmica
diferencial das argilas estdo de acordo com os termogramas apresentados em
trabalhos realizados por Dondi et al. (2014), Nzeukou et al. (2013) e Macedo et al.
(2008), os quais utilizaram em seus estudos argilas para ceramica vermelha, sendo

observado muitas similaridades com as analisadas neste trabalho.
4.2 Caracterizagao das massas
Analise granulométrica e avaliagédo da plasticidade
Na Tabela 5 estao apresentados, respectivamente, os dados de distribuicao
granulométrica por tamanho de particulas e os limites de Atterberg das massas X, Y

e Z, determinados através do método de Casagrande.

Tabela 5 — Distribuicdo granulométrica por tamanho de particulas e o indice de Plasticidade

das massas X, Y e Z.

Fragdo acumulada (%) Limites de Atterberg (%)
Massas
<2um 2a20pm | >20um L.L. L.P. I.P.
Massa X 16,05 53,24 30,71 36,65 18,86 17,79
Massa Y 8,49 42,89 48,62 37,80 20,82 16,98
Massa Z 11,49 46,61 41,90 31,20 15,08 16,12

Sendo: L.L.: Limite de Liquidez; L.P.: Limite de Plasticidade; I.P.: Indice de Plasticidade.

Analisando a Tabela 5, observa-se que a massa X apresentou composi¢cao
granulométrica que esta de acordo com o diagrama de Winkler (Pracidelli e
Melchiades, 1997), cujos percentuais de particulas finas, médias e grossas estédo
dentro da faixa ideal para a produgao de tijolos macigos. Ja com relagdo as massas
Y e Z, estas apresentaram fragdo argila abaixo do minimo indicado para massas
visando a fabricacdo de produtos da ceramica vermelha, inclusive para a producéao
de tijolos macicos, mesmo apresentando percentuais de particulas médias e grossas
dentro da faixa ideal para a fabricagcao dos referidos produtos e de blocos.

Jordan et al. (2014) e Eliche-Quesada et al. (2011) utilizaram em seus
estudos massas destinadas a fabricacdo de produtos da ceramica vermelha, cujas

composi¢des apresentavam distribuigdo granulométrica que se ajustavam e que n&o
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se ajustavam dentro das regides delimitadas no diagrama de Winkler para fabricagéo
de blocos e telhas.

De acordo com os valores apresentados na Tabela 5, verifica-se que as
massas podem ser classificadas como altamente plasticas (IP>15). Observa-se
ainda que a massa X com maior fragdo argila apresentou maior plasticidade.
Comparando com trabalhos realizados por Zaied et al. (2015) e Macedo et al.
(2008), observa-se que as massas X, Y e Z apresentaram parametros de
trabalhabilidade que as possibilitam ser conformadas tanto por prensagem quanto
por extrusao.

Os parametros de plasticidade das massas estudadas, apresentados na
Tabela 5 e tracados na Carta de Plasticidade de Casagrande da Figura 9, indicam
que as massas X, Y e Z sdo predominatemente iliticas. Massas com caracteristicas
de argilas iliticas apresentam plasticidade de média a alta, tenderdo a apresentar
uma maior facilidade de secagem, além de apresentar uma boa resisténcia apos a

realizacdo da queima, tendo como fator contribuinte a presenga de potassio em sua

composicgao.
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Figura 9 — Posicao das massas X, Y e Z na Carta de Plasticidade de Casagrande (Holtz e
Kovacs, 1981).

Os dados da composi¢cdo granulométrica das massas X, Y e Z foram

inseridos no diagrama de Winckler (Figura10).
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Figura 10 — Diagrama de Winckler (composi¢ao granulométrica das massas X, Y e Z).

Pode-se verificar que a massa X ficou inserida dentro da regido em que a
composi¢cdo granulométrica € adequada para a produgédo de tijolos macigos, ao
tempo em que as demais amostras n&o se inseriram dentro das regides do diagrama
de Winckler com as faixas granulométricas estabelecidas para os produtos da

ceramica vermelha.

Analise quimica

Os resultados da composi¢cado quimica, em forma de 6xidos, das massas X,
Y e Z encontram-se na Tabela 6. Observa-se uma composigao tipica de massa para
ceramica vermelha, com predominancia de SiO2 e Al203 e teores de Fe20s3, variando
de 5,15 a 8,12%, o qual é responsavel pela cor avermelhada dos produtos apés a
etapa de queima. Em estudos realizados por Maillard et al. (2014) e Nzeukou et al.
(2013), que analisaram massas para ceramica vermelha, também foram observados
teores de dxidos bem préoximos aos presentes nas massas X, Y e Z.

Com relagao aos teores de alumina (Al203), a qual estar relacionada com a
propor¢cao de mineral argiloso e do feldspato, verifica-se que as massas X e Y

apresentaram valores bem préximos. A massa Z apresentou a menor razao
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Al203/SiO2, 0 que sugere que a referida massa apresenta uma maior quantidade de

silica livre

Tabela 6 — Composicado quimica das massas X, Y e Z.

Oxidos Massas
Massa X (%) MassaY (%) MassaZ (%)

SiO2 46,15 47,06 44,15
Al203 32,06 33,00 24,33
Fe203 5,49 5,15 8,12
K20 1,86 1,51 3,58
MgO 1,05 0,92 2,35
CaO 0,21 0,05 1,34
TiO2 0,67 0,65 0,99

Naz20 --- - -
Outros éxidos 0,81 0,28 2,12
PF* 11,70 11,38 13,02
Total 100 100 100

Sendo: PF* — Perda ao fogo, determinada com a queima a 1000°C, apo6s secagem a 110°C.

Pode-se observar que as massas X, Y e Z contém elevados teores de oxidos
alcalinos (K20 e Naz0) e alcalino terrosos (MgO e CaO), o que é um indicativo de
que ha uma concentragao razoavel de feldspatos nelas. Ha de se destacar que néo
foi detectado a presenca de Na2O em nenhuma delas.

Em trabalhos realizados por Coletti et al. (2016), Nzeukou et al. (2013),
Hongtao et al. (2012), Mustafi et al. (2011) e Jordan et al. (2008) utilizando argilas
para ceramica vermelha, as pecas conformadas com as massas com maiores
quantidades de O6xidos fundentes apresentaram maior densificacdo e,
consequentemente, maior resisténcia mecanica.

A perda ao fogo apresentada pelas massas €& caracteristica da presenca de
agua livre, adsorvida e de constituicdo das matérias primas, como também da
oxidagao da matéria organica. Comparando com os resultados do trabalho realizado
por Bennour et al. (2015) (a), verificou-se similaridade com os valores apresentados

pelas massas analisadas neste trabalho.
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Analise mineraldgica

As composi¢des mineraldgicas por difracéo de raios X das massas X, Y e Z

sao discutidas a partir dos espectros de DRX da Figura 11.

M/I - Micalllita

Q C - Caulinita
Q - Quartzo
c F - Feldspato
Q F
M/ M/l F M/ic Q M1 Q  C
AN, )
c

M/I

£ mMiaW fe M/IAC Q MI q C
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20

Figura 11 — Espectros de DRX das massas X, Y e Z.

Os espectros de DRX das massas analisadas apresentaram basicamente
picos caracteristicos das seguintes fases cristalinas: caulinita (JCPDS 14-0164),
micalilita (JCPDS 83-1808), quartzo (JCPDS 46-1045) e feldspato (JCPDS 89-8575).
A presenca de caulinita é caracterizada pelas distancias interplanares de 7,07 e 3,56
Ao quartzo é caracterizado por 4,22 e 3,32 A; a micalilita por 9,93 Aeo feldspato
pelas distancias interplanares de 4,29 e 3,26 A. Observa-se que os picos de maior
intensidade estdo associados ao quartzo, bem como sao detectados picos de baixa
intensidade associados a caulinita. Comparando os espectros de DRX das massas
estudadas com os apresentados em trabalhos realizados por Bennour et al. (2015)
(b) e Dondi et al. (2014), os autores também observaram que as massas por eles
analisadas apresentaram basicamente os mesmos picos caracteristicos das fases

cristalinas supracitadas.
Analise térmica

A Figura 12 apresenta as curvas simultdneas das analises termogravimétrica

e térmica diferencial das massas X, Y e Z.
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Figura 12 — ATG e ATD das massas X, Y e Z.

Durante o processo de fabricagdo de produtos ceramicos a base de argilas,
a queima pode atingir temperaturas até aproximadamente 1200°C. A analise
termogravimétrica revela que a perda de massa ficou entre 13,20 e 14,20% para
queima até aproximadamente 1.000°C. Esta perda de massa esta associada a perda
de agua livre e adsorvida, perda de agua de hidroxilas dos argilominerais e oxidagao
da matéria organica, influenciando na porosidade da ceramica apds queima,
conforme demonstrado por Jordan et al. (2008).

Para temperaturas acima de 100°C a agua adsorvida fisicamente é perdida,
entre 105 e 500°C a agua adsorvida quimicamente é removida da superficie e das
intercamadas dos argilominerais (Drits e McCarthy, 2007).

Analisando as curvas de ATD das massas estudadas, pode-se observar
picos endotérmicos em aproximadamente 70°C, caracteristico da presenga de agua
livre e adsorvida, em torno de 500°C correspondente a desidroxilagdo, bem como

by

banda exotérmica entre 140 e 400°C correspondente a oxidacdo da matéria
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organica, além de pico exotérmico a 960°C, correspondente a nucleagdo de mulita.
Nota-se que as curvas de ATG e ATD das trés massas estdo de acordo com os
termogramas apresentados em trabalhos utilizando massas para ceramica vermelha

realizados por Nzeukou et al. (2013) e Macedo et al. (2008).

4.3 Parametros avaliados apos as etapas de conformacao e queima

Variagao da cor com o aumento da temperatura de queima

A Figura 13 ilustra a mudanga de coloragdo dos corpos de prova das

massas X, Y e Z, conformados por prensagem e por extrusdao, em fungdo da

temperatura de queima.

(a) | Massa X

Massa Z

Figura 13 — Corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados por prensagem (a) e por
extruséo (b), sinterizados a 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, com taxa de aquecimento de
5°C/min e tempo de permanéncia de 180 min na temperatura maxima.
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Analisando a Figura 13, observa-se que com o aumento da temperatura de
queima ocorreu a intensificacdo na cor dos corpos de prova das massas X e Y,
conformados pelos processos de prensagem e de extrusdo, variando de uma
tonalidade amarelo-avermelhada até vermelha. Ja os corpos de prova da massa Z,
também conformados pelos processos supracitados, apresentaram uma variagao de
coloragao distinta para todas as temperaturas de queima, variando da cor marrom
até a cor preta quando da queima a 1200°C.

Fazendo uma correlagao dos aspectos observados na coloragéo dos corpos
de prova com a analise quimica, pode-se observar que a massa Z, que apresentou
maiores teores de 6xido de ferro e de fundentes foi a que mais se destacou com
relagdo a mudanga de cor com o aumento da temperatura. Segundo Barba et al.
(1997), em temperaturas mais elevadas, parte do oOxido férrico (Fe203) vai se
integrando progressivamente a fase vitrea, e uma outra parte do 6xido férrico se
reduz a FeO. Sendo assim, a cor de queima das pecas vai adquirindo uma
tonalidade marron-escura.

Além disso, verifica-se que as massas conformadas por prensagem
apresentaram uma cor de queima menos acentuada para todas as temperaturas
quando comparadas com a cor apresentada pelos corpos de prova confeccionados
por extrusdo. O fato pode ser explicado devido ao maior grau de homogeneidade
das massas e maior aproximagao das particulas proporcionado pelo processo de

extrusdo, evidenciando uma baixa permeabilidade gasosa da massa.

Propriedades tecnoldgicas

Os resultados a seguir referem-se as propriedades tecnoldgicas dos corpos
de prova das massas X, Y e Z, processados por prensagem e por extrusao, e
sinterizados nas temperaturas de queima de 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, com
taxa de aquecimento de 5°C/min e tempos de permanéncia de 60 e 180 min na
temperatura maxima. A analise conjunta das propriedades fisico-mecanicas das
amostras foi realizada comparando-se os dados obtidos em laboratério com os
recomendados para massas ceramicas usadas na fabricacdo de blocos e telhas
(Souza Santos, 1992), tomando também como referéncia os valores especificados
segundo recomendacdes técnicas da ABNT NBR 15270 e NBR 15310 (2005).
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Perda de massa ao fogo (PF)

As Tabelas 7 e 8 apresentam a perda de massa ao fogo dos corpos de
prova das massas X, Y e Z, conformados por prensagem e por extrusao,

respectivamente.

Tabela 7 — Perda de massa ao fogo dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados

por prensagem.

Perda de massa ao fogo (%)

Temperatura Taxa Tempo

Massa X Massa Y Massa Z

(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 9,34+0,28 9,07+0,26 5,89+0,34
180 9,5310,28 9,30+0,02 6,05+0,50
900 5 60 10,29+0,42 9,92+0,54 7,06+£0,49
180 10,2540,55 10,40+0,37 6,89+0,46
1000 5 60 11,39+0,75 11,84+0,80 7,39+0,45
180 10,1440,60 10,33+0,46 6,75+0,72
1100 5 60 10,3310,34 10,17+0,76 7,28+0,45
180 10,61+0,34 10,84+40,38 7,42+0,64
1200 5 60 10,5240,49 10,4340,27 7,64+0,35
180 10,9740,70 10,65+0,47 7,17+0,64

Tabela 8 — Perda de massa ao fogo dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados

por extrusao.

Perda de massa ao fogo (%)

Temperatura Taxa Tempo

. Massa X Massa Y Massa Z

(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 9,1610,38 12,22+0,57 7,87+0,36
180 10,50+0,35 10,07+0,62 7,78+0,04
900 5 60 11,22+0,63 10,96+0,39 8,3610,53
180 12,38+0,48 11,70+0,54 8,22+0,13
1000 5 60 11,11+0,34 10,84+0,57 8,92+0,46
180 12,63+0,78 12,17+0,65 9,16+0,26
1100 5 60 12,52+0,57 12,59+0,56 8,98+0,77
180 13,05+0,97 12,93+0,64 9,32+0,43
1200 5 60 12,1610,44 12,54+0,49 8,82+0,38
180 12,89+0,78 12,69+0,69 8,83+0,49

Analisando os dados apresentados nas Tabelas 7 e 8, pode-se observar que

a partir de 900 °C a perda de massa ficou praticamente constante, comparando
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esses resultados com a analise termogravimétrica constata-se que as reagbes que
determinam a perda de massa ocorrem até aproximadamente 800°C, e a partir desta
temperatura ocorrem transformacgdes de fases, no entanto, sem perda de massa.
Verifica-se valores aproximados de perda de massa para todas as temperaturas e
tempos de permanéncia considerados.

A perda de massa ao fogo da argila esta associada, principalmente, a perda
de agua de constituicdo dos argilominerais, na qual ocorre a quebra da estrutura

cristalina para formar novas fases.
Retracao linear de queima (RL)

As Tabelas 9 e 10 apresentam os resultados da retragao linear de queima
dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados por prensagem e por

extrusdo, respectivamente.

Tabela 9 — Retracdo linear de queima dos corpos de prova das massas X, Y e Z,

conformados por prensagem.

Retragao linear de queima (%)

Temperatura Taxa Tempo

Massa X Massa Y Massa Z

(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 0,93+0,05 0,98+0,06 0,16+0,01
180 0,87+0,07 0,93+0,07 0,20+0,03
900 5 60 1,54+0,03 1,68+0,09 0,24+0,01
180 1,62+0,14 1,79+0,12 0,28+0,02
1000 5 60 1,8810,03 1,97+0,07 0,51+0,05
180 1,981£0,13 2,12+0,21 0,61+0,10
1100 5 60 4,92+0,06 4 57+0,37 3,11+0,07
180 5,88+0,17 5,97+0,23 3,50+0,20
1200 5 60 6,82+0,18 6,49+0,27 8,33+0,21
180 7,90+0,22 7,57+0,51 8,88+0,40

Pode-se observar que a retragao linear dos corpos de prova queimados até
1000°C é pequena. Segundo Soares et al. (2010), em corpos ceramicos queimados
abaixo de 1000°C prevalece a sinterizagao por via fase solida que acontece de
forma lenta e € menos efetiva na densificacdo da pega ceramica. Em temperaturas

maiores ocorre uma maior quantidade de formacao de fase liquida promovida pelo
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material fundente presente na massa, este liquido tende a preencher os espacos
vazios entre o material inerte do corpo de prova aumentando significativamente a
retracao.

De acordo com os dados apresentados, observa-se que 0os maiores valores
encontrados para retracdo linear de queima foram para os corpos de prova
submetidos a queima a 1200°C, comprovando a relagdo entre a retracédo e a
temperatura de queima. A retracao linear de queima apresentou oscilagbes com o
aumento da temperatura, sendo maior para os ciclos em que o tempo de

permanéncia na temperatura maxima foi de 180 min.

Tabela 10 — Retracdo linear de queima dos corpos de prova das massas X, Y e Z,

conformados por extrusao.

Retragao linear de queima (%)

Temperatura Taxa Tempo

Massa X Massa Y Massa Z

(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 1,14 £0,08 0,5710,06 0,12+0,02
180 1,04+0,07 0,8510,10 0,16+0,02
900 5 60 1,69+0,09 1,68+0,09 0,18+0,02
180 1,91+0,08 1,93+0,04 0,34+0,03
1000 5 60 2,27+0,15 2,03+0,07 1,79+0,15
180 2,43+0,16 2,28+0,19 1,72+0,09
1100 5 60 7,29+0,61 7,38+0,37 4,4610,22
180 8,37+0,59 8,9210,51 4,33+0,30
1200 5 60 9,23+0,57 7,24+0,42 8,26+0,28
180 9,84+0,37 10,13+0,21 8,86+0,43

Conforme os resultados obtidos, verificou-se que as massas X e Y
apresentaram indices de retracdo linear semelhantes nas cinco temperaturas de
queima. Os corpos de prova das referidas massas apresentaram maior retragao
linear a 1100 e 1200°C.

Fazendo uma comparagao entre os corpos de prova conformados por
prensagem com as massas X, Y e Z, observa-se um comportamento muito
semelhante para os obtidos com as massas X e Y, no entanto, para a massa Z a
retracao linear de queima foi menor até 1100°C.

Segundo Nzeukou et al. (2013), geralmente, argilas com maior quantidade

de quartzo mostram menor contragdo linear, fato que pode explicar o
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comportamento observado, pois a massa Z apresentou menor relagao Al203/SiOz,
sugerindo que esta apresenta uma maior quantidade de silica livre, o quartzo
presente nas massas conferiu aos corpos ceramicos uma estabilidade dimensional.
No entanto, para a temperatura de 1200°C esta apresentou uma maior retragao,
destacando-se a maior quantidade de fundentes presentes nesta massa, os quais
fundem a temperatura acima de 1150°C produzindo a fase liquida responsavel pela
densificagdo dos corpos de prova.

Verificou-se também que os resultados de retracdo linear foram maiores
para as massas conformadas por extrusdo. Fato que pode ser explicado devido ao
maior grau de homogeneidade da massa e maior aproximagao das particulas do

processo de extrusdo, conforme analise também realizada por Freitas et al. (2009).
Absorgéo de agua (AA)

Nas Tabelas 11 e 12 encontram-se os resultados da absor¢éo de agua dos
corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados por prensagem e por extrusao,

respectivamente.

Tabela 11 — Absorcao de agua dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados por

prensagem.
Absorgao de agua (%)
Temperatura Taxa Tempo
Massa X Massa Y Massa Z
(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 25,31+£0,09 24,41+£0,42 16,351£0,16
180 22,66+0,54 21,19+0,48 17,0440,35
900 5 60 25,16%0,61 24,64+0,47 16,33+0,37
180 22,80+0,47 22,51+0,50 17,01+0,18
1000 5 60 24,44+0,57 23,8310,34 15,22+0,37
180 21,91+0,59 21,3610,45 15,58+0,54
1100 5 60 16,22+0,34 16,26+0,35 9,9310,33
180 13,85+0,59 14,56+0,19 10,54+0,44
1200 5 60 13,01+0,33 12,44+0,39 3,05+0,30
180 10,70%0,37 11,12+0,22 1,10+0,05

De acordo com os dados apresentados na Tabela 11, verifica-se que as

massas X e Y, quando submetidas as temperaturas de queima de 800, 900 e
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1000°C apresentaram valores de absorgao de agua da ordem de 22 a 25%, sendo
superiores a 20%, valor maximo admissivel para fabricagdo de telhas (ABNT NBR
15310, 2005), e fora do intervalo de 8 a 22% admissivel para fabricagdo de blocos
(ABNT NBR 15210, 2005).

Os valores elevados de absorgao de agua podem estar relacionados com o
menor empacotamento, ao maior percentual de silica (SiO2) e menor teor de
fundentes. Porém, quando submetidas as temperatura de queima de 1100 e
1200°C, verificou-se que os valores de absorgdo apresentaram-se dentro das
especificacbes normativas. Enquanto isso, os corpos de prova da massa Z
apresentaram valores de absor¢do de agua abaixo de 20% em todas as

temperaturas de queima.

Tabela 12 — Absorcao de agua dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados por

extrusdo.
Absorgao de agua (%)
Temperatura Taxa Tempo
Massa X Massa Y Massa Z
(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 22,02+0,90 21,27+0,59 15,07+0,27
180 21,87+0,51 21,04+0,68 15,06+0,34
900 5 60 21,31+0,28 21,18+0,53 14,24+0,62
180 21,47+0,57 21,04+0,64 14,08+0,19
1000 5 60 20,08+0,68 20,35+0,60 11,18+0,52
180 20,65+0,59 20,85+0,39 10,78+0,59
1100 5 60 8,87+0,59 8,9810,52 7,01£0,33
180 7,42+0,46 6,92+0,70 6,97+0,60
1200 5 60 6,1510,20 5,2710,31 2,061£0,13
180 4,160,37 3,9910,39 1,20+0,09

Com relagdo aos dados apresentados na Tabela 12, observou-se que as
massas X, Y e Z, quando submetidas a temperatura de queima de 1200°C,
apresentaram valores de absor¢gado de agua inferior a 8%, ficando fora do intervalo
de 8 a 22% admissivel para fabricacido de blocos.

Conforme os resultados obtidos, verifica-se que as massas apresentaram
um decréscimo nos valores de absor¢gdo de agua a medida que se evidenciou um
aumento de temperatura de queima. Os melhores valores foram verificados com a

massa Z quando submetida a temperatura de queima de 1200°C. Este
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comportamento pode estar relacionado tanto com o desenvolvimento de fases
cristalinas como de fase amorfa. Acima de 1000°C ocorre a formacédo de fase
liquida, que contribui para o processo de sinterizagado, diminuindo a porosidade
devido ao preenchimento dos poros, ocorrendo desse modo densificagao.

A absor¢do de agua € uma propriedade importantissima que esta
relacionada com a porosidade aberta. Dentre os fatores que podem afetar a
absorgao de agua, destacam-se: a natureza dos argilominerais que constituem as
mateérias-primas utilizadas, a distribuicdo granulométrica, bem como a temperatura e
tempo de queima. A existéncia de 6xidos fundentes pode auxiliar o processo de

densificagdo do corpo ceramico e consequentemente a absor¢gado de agua baixara.
Porosidade aparente (PA)

As Tabelas 13 e 14 apresentam os resultados da porosidade aparente dos
corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados por prensagem e por extrusao,

respectivamente.

Tabela 13 — Porosidade aparente dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados

por prensagem.

Porosidade aparente (%)

Temperatura Taxa Tempo
Massa X Massa Y Massa Z
(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 40,15+0,75 39,43+0,73 30,23+0,40
180 37,44+0,77 35,9810,55 30,97+0,62
900 5 60 40,69+0,88 40,02+0,63 30,17+0,49
180 38,32+0,94 38,07+0,71 31,08+0,71
1000 5 60 39,71+0,91 39,37+0,62 28,62+0,65
180 37,22+0,67 37,16%0,66 28,96+0,74
1100 5 60 29,91+0,34 30,07+0,46 20,3940,53
180 26,73+0,99 27,24+0,94 21,17+0,64
1200 5 60 25,35+0,52 24,52+0,68 6,99+0,32
180 22,10+0,36 22,61+0,67 2,62+0,06

De acordo com os dados apresentados na Tabela 13, verifica-se a
conformidade entre a relagdo inversa existente entre a porosidade aparente e a

temperatura de queima. Observa-se que os valores apresentados pelos corpos de
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prova da massa Z estdo dentro do especificado que € de no maximo 35% de

porosidade (Souza Santos, 1992), em todos os ciclos de queima.

Tabela 14 — Porosidade aparente dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados

por extrusao.

Porosidade aparente (%)

Temperatura Taxa Tempo
Massa X Massa Y Massa Z
(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 37,80+0,50 35,92+0,58 28,65+0,72
180 35,94+0,79 35,07+0,27 27,20+0,43
900 5 60 37,6510,55 35,74+0,70 25,94+0,57
180 37,44+0,41 36,1810,45 25,72+0,48
1000 5 60 33,29+0,98 34,94+0,71 21,63+0,42
180 35,55+0,67 34,40£0,59 21,52+0,52
1100 5 60 18,7310,84 18,52+0,79 14,414£0,43
180 15,5940,80 14,94+0,78 15,0340,53
1200 5 60 13,1340,80 11,57+0,90 4,57+0,19
180 9,48+0,45 8,80+0,52 2,75+0,07

Assim como para o processo de prensagem (Tabela 13), os menores valores
de porosidade aparente, para todas as temperaturas de queima, foram observados
para os corpos extrudados obtidos com a massa Z.

Verificou-se também que os resultados de porosidade aparente das massas
X e Y, quando submetidas as temperaturas de queima de 1100 e 1200°C, foram
bem menores para as massas conformadas por extrusdo. Fato este que pode ser
explicado devido ao maior grau de homogeneidade da massa e maior aproximagao
das particulas durante o processo de extrusao, auxiliada pela formacdo de fase
liquida.

Antes da queima, praticamente, todos os poros presentes sdo poros abertos.
Durante a queima a fragdo de poros diminui e, portanto, alguns poros abertos sao
eliminados diretamente e muitos sdo transformados em poros fechados. Como
resultado disto a fragdo dos poros fechados inicialmente sobe e depois passa a
diminuir. Poros abertos sdo, geralmente, eliminados quando a porosidade decresce

até 5%. Na argila existem impurezas suficientes para formar uma fase vitrea.
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A porosidade nas ceramicas € um fator prejudicial para o seu desempenho
mecanico, todavia facilita o processo de secagem e evita o aparecimento de defeitos

mais comprometedores, por consequéncia da formacgéo de gases durante a queima.

Massa especifica aparente (MEA)

As Tabelas 15 e 16 apresentam os resultados da massa especifica aparente
dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados por prensagem e por
extrusdo, respectivamente.

A massa especifica aparente estd associada a absorgcdo de agua e
porosidade aparente que foram apresentadas anteriormente. Analisando os dados
das Tabelas 15 e 16, observa-se que para todas as amostras o aumento da
temperatura de queima provocou um aumento nos valores de massa especifica
aparente. Entretanto, os resultados da massa especifica aparente dos corpos de
prova da massa Z, conformados tanto por prensagem quanto por extrusdo,

superaram o valor minimo de referéncia de 1,7 g/cm3.

Tabela 15 — Massa especifica aparente dos corpos de prova das massas X, Y e Z,

conformados por prensagem.

Massa especifica aparente (g/cm3)

Temperatura Taxa Tempo

Massa X Massa Y Massa Z

(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 1,57+0,02 1,60+0,01 1,84+0,02
180 1,650,01 1,690,01 1,810,01
900 5 60 1,60+0,01 1,61+0,01 1,83+0,02
180 1,67+0,01 1,71+0,01 1,82+0,01
1000 5 60 1,63+0,01 1,65+0,01 1,86+0,02
180 1,710,01 1,730,02 1,85+0,02
1100 5 60 1,84+0,01 1,84+0,02 2,06+0,03
180 1,9410,01 1,910,01 2,01+£0,03
1200 5 60 1,94+0,01 1,97+0,01 2,3040,02
180 2,04+0,05 2,04+0,02 2,37+0,02

Observa-se uma certa similaridade entre os valores da massa especifica
aparente das massas X, Y e Z em todos os ciclos de queima. Verifica-se que os

valores da massa especifica aparente das amostras apresentaram um ligeiro



69
acréscimo com o aumento da temperatura de queima e, principalmente, para os

ciclos em que o tempo de permanéncia na temperatura maxima foi de 180 min.

Tabela 16 — Massa especifica aparente dos corpos de prova das massas X, Y e Z,

conformados por extrusao.

Massa especifica aparente (g/cm?3)

Temperatura Taxa Tempo

Massa X Massa Y Massa Z

(°C) (°C/min) (min)
800 5 60 1,70+£0,01 1,68+0,02 1,86+0,01
180 1,650,01 1,6620,01 1,80+0,02
900 5 60 1,751£0,01 1,68+0,02 1,81+0,01
180 1,74+0,02 1,7020,01 1,82+0,01
1000 5 60 1,70%0,01 1,71+0,01 1,92+0,01
180 1,70%0,01 1,73+0,01 1,99+0,01
1100 5 60 2,12+0,03 2,0410,01 2,02+0,01
180 2,1240,01 2,150,01 2,1620,01
1200 5 60 2,18%0,01 2,1910,01 2,25%0,01
180 2,28+0,02 2,250,01 2,26%0,01

Resisténcia mecénica a flexao (RF)

Nas Tabelas 17 e 18 encontram-se os resultados da resisténcia mecanica a
flexdo, pelo método de trés pontos, dos corpos de prova das massas X, Y e Z,
conformados por prensagem e por extrusao, respectivamente.

De acordo com os dados apresentados, observa-se que, de uma forma
geral, a medida que foi elevada a temperatura de queima, ocorreu um ligeiro
aumento dos valores de resisténcia a flexdao para as amostras.

O aumento dos valores da resisténcia a flexdo das amostras é caracterizado
pelo aumento da densificacdo da massa. Este comportamento pode estar
relacionado ao fato das reacdes quimicas terem atingido o equilibrio estabelecido
pela termodinamica, bem como em virtude da combinacao dos fatores temperatura e
tempo de queima, os quais irdo estabelecer as transformagdes sofridas por um
material ceramico durante o processo de queima, de acordo com Souza et al.
(2003).
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Tabela 17 — Resisténcia a flexao dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados

por prensagem.

Tensao de ruptura a flexao (MPa)

Temperatura Taxa Tempo
Massa X Massa Y Massa Z
(°C) (°C/min) (min)
110 0,93+0,02 0,86+0,04 1,2410,10
800 5 60 1,4310,25 1,47+0,10 1,60+0,12
180 2,55+0,06 2,39+0,10 1,51+0,11
900 5 60 1,8910,14 1,73+0,08 2,050,114
180 3,32+0,07 2,28+0,15 1,96+0,05
1000 5 60 1,94+0,13 2,330,21 2,65+0,16
180 3,50+0,11 3,2810,21 2,32+0,17
1100 5 60 4,93+0,17 4,81+0,36 7,01+0,28
180 9,55+0,28 6,64+0,41 6,30+0,22
1200 5 60 9,39+0,32 9,15+0,40 17,40+0,36
180 15,98+0,41 11,98+0,39  20,56+0,50

Tabela 18 — Resisténcia a flexdo dos corpos de prova das massas X, Y e Z, conformados

por extrusao.

Tensao de ruptura a flexao (MPa)

Temperatura Taxa Tempo
Massa X Massa Y Massa Z
(°C) (°C/min) (min)
110 2,42+0,10 2,35+0,19 2,73+0,18
800 5 60 6,03+0,16 5,9840,13 7,75+0,26
180 7,78+0,75 7,23+0,46 7,97+0,38
900 5 60 9,39+0,48 10,23+0,37  10,3940,36
180 10,68+0,41 9,82+0,52 10,32+0,37
1000 5 60 11,560,555  11,23%0,60  10,21+0,47
180 12,91+0,69  11,55+0,59  10,49+0,63
1100 5 60 22,79+0,53  20,58+0,60  24,46+0,80
180 25,20+0,65  24,40+0,59  23,69+0,69
1200 5 60 27,53+0,64  24,36+0,62  28,26+0,42
180 31,77+0,52  28,78+0,65  35,26+0,63

De acordo com os dados apresentados na Tabela 17, observa-se que para
as temperaturas de queima de 1100 e 1200°C, as amostras apresentaram valores
de resisténcia a flexdo dentro dos recomendados para blocos (= 5,5 MPa) e para
telhas (= 6,5 MPa), sendo que os corpos de prova das massas X e Y néao
apresentaram valores acima do minimo de referéncia de 55 MPa para a
temperatura de queima de 1100°C quando permaneceram durante 60 min nesta

temperatura.
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Conforme os dados apresentados na Tabela 18, verifica-se que a partir de
temperatura de queima 900°C as amostras apresentaram valores de resisténcia
mecanica a flexao dentro dos recomendados para blocos (= 5,5 MPa) e para telhas
(2 6,5 MPa).

Comparando os tempos de permanéncia na temperatura maxima durante a
queima das amostras, observa-se que a resisténcia mecanica a flexao foi maior a
um tempo de permanéncia de 180 min. Provavelmente, o maior tempo de
permanéncia na temperatura maxima favoreceu o melhor equilibrio entre as reacoes
quimicas e fisicas, ou seja, o desenvolvimento de uma microestrutura com menor
quantidade de defeitos, conforme observou Vieira et al. (2009) em estudo realizado
com massas para confeccdo de produtos da ceramica vermelha. Outros
pesquisadores também analisaram a influéncia dos parametros de queima sobre as
propriedades mecanicas de materiais ceramicos e verificaram que a resisténcia
mecanica é fortemente dependente da temperatura de queima (Souza et al., 2002 e
Stepkowska e Jefferis, 1992).

Quando o processo de conformagdo usado foi a extrusdo os valores se
apresentaram acima do minimo de referéncia a partir da temperatura de queima de
800°C, evidenciando o quanto que o processo de conformacao utilizado pode
influenciar na fabricagdo de produtos ceramicos. De uma maneira geral, os
resultados demonstraram que o processo de extrusdo € mais eficiente em se
tratando do grau de compactacao de massas ceramicas, atribuindo caracteristicas
técnicas interessantes ao produto acabado.

Analisando conjuntamente as propriedades fisico-mecanicas das amostras,
verifica-se que ficou evidenciada a influéncia que o processo de conformacéao
utilizado exerce sobre a confecgao de pecas ceramicas. Afirmacgao esta corroborada
com os resultados expressivos das propriedades tecnolégicas das amostras quando
da conformacdo por extrusdo. Observa-se que 0 processo de extrusdo foi
preponderante para orientacdo das particulas e elevagao do grau de compactacao
das massas ceramicas, atribuindo propriedades superiores aos corpos de prova, se
comparado com o processo de prensagem.

Com relacdo aos diferentes tratamentos térmicos aos quais os corpos de
prova foram submetidos, observa-se que, praticamente, em todos os ciclos de
queima ocorreu um ligeiro acréscimo/decréscimo, a depender da propriedade

avaliada, com o aumento da temperatura de queima, com destaque para os ciclos
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em que o tempo de permanéncia na temperatura maxima foi de 180 min, o que veio
a favorecer as reagdes quimicas e fisicas ocorridas. Ficou evidente a influéncia dos
parametros de queima sobre as propriedades avaliadas.

Por fim, verifica-se que os resultados demonstraram que a interagao entre as
caracteristicas iniciais das massas mantém uma estreita relacdo de dependéncia
com o tipo de processo de conformagédo utilizado e com o tratamento térmico
estabelecido, permitindo a ocorréncia de alteragbes microestruturais que estao
diretamente relacionadas com as propriedades fisico-quimicas das pecas

produzidas.

Caracterizagao microestrutural dos produtos

Analise mineraldgica apos queima

As composicdes mineraldgicas obtidas por difracdo de raios X das massas
X, Y e Z conformadas por prensagem e sinterizadas nas temperaturas de queima de
800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, com taxa de aquecimento de 5°C/min e tempos de
permanéncia de 60 e 180 min na temperatura maxima, sédo discutidas com base nos
espectros de DRX das Figuras 14, 15 e 16, respectivamente.

Durante o processo de aquecimento dos filossilicatos, acompanhados de
minerais como quartzo, feldspato, calcita, dolomita e hematita, uma série de
transformagdes ocorrem, as quais serao decisivas para a estabilidade das
propriedades dos produtos ceramicos. A formagao de novas fases passa por uma
reorganizagcao estrutural quando a decomposicdo térmica ocorre, modificando as
propriedades fisicas dos corpos ceramicos.

Os espectros de DRX apresentaram basicamente picos caracteristicos das
seqguintes fases cristalinas: mical/ilita (JCPDS 83-1808), quartzo (JCPDS 46-1045),
feldspato (Ficha JCPDS 89-8575) e hematita (JCPDS 33-0664), além de picos
caracteristicos de mulita (JCPDS 18-1225).

Verifica-se que, para as temperaturas de 800 e 900°C, além do quartzo e do
feldspato, ainda ha a presenca de picos da micalilita, no entanto, o pico de caulinita
ndo foi mais detectado. Entre 500 e 600°C a caulinita é transformada em
metacaulinita devido a desidroxilagdo (McConville e Lee, 2005).
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De acordo com a literatura, o colapso da estrutura do argilomineral caulinita
ocorre de forma gradual e a propor¢gdo de metacaulinita aumenta com a temperatura
(Stevenson e Gurnick, 2016). A desidroxilagdo da caulinita esta consistente com as
analises de ATG e ATD (Figura 12), que mostra uma perda de peso e uma reagao
endotérmica nesta faixa de temperatura.

A destruigdo da estrutura dos argilominerais montmorilonita e ilita ocorre de
forma abrupta, para a montmorilonita entre 700 e 800°C e para a ilita entre 800 e
900°C (Stevenson e Gurnick, 2016).

A partir de 1100°C observa-se o surgimento de picos da hematita, cuja
intensidade é maior para a temperatura de 1200°C e para o tempo de permanéncia
de 180 min. A hematita € a principal fase responsavel pela cor avermelhada,
amarelada, amarelo-avermelhada e até a cor preta observada nos materiais
ceramicos (Barba et al., 1997 e Stepkowska e Jefferis, 1992). Até a temperatura de
1200°C ainda foram observados picos residuais de quartzo.

O feldspato comega a fundir acima de 1000°C e a fase mulita apresenta os
primeiros picos a 1100°C, que sao intensificados com o aumento da temperatura e
do tempo de permanéncia na temperatura maxima, fatores que podem ter
influenciado na difusdo dos ions de silica e alumina favorecendo a formacado da
mulita. A mulita que é uma fase desejada nas ceramicas, pois aumenta a resisténcia
mecéanica do produto final e alguns fatores, tais como: os elementos fundentes
sddio, potassio e ferro na estrutura da argila intensificam a formagéao desta fase (Li et
al., 2009).
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Figura 14 — Espectros de DRX dos produtos da massa X, conformados por prensagem e
sinterizados a 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e
tempos de permanéncia de 60 min (a) e de 180 min (b) na temperatura maxima.
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Figura 15 — Espectros de DRX dos produtos da massa Y, conformados por prensagem e
sinterizados a 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e
tempos de permanéncia de 60 min (a) e de 180 min (b) na temperatura maxima.
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Figura 16 — Espectros de DRX dos produtos da massa Z, conformados por prensagem e
sinterizados a 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e
tempos de permanéncia de 60 min (a) e de 180 min (b) na temperatura maxima.
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Nos espectros de DRX da Figura 16, verificam-se basicamente picos
caracteristicos das mesmas fases cristalinas observadas nos espectros de DRX das
Figuras 14 e 15, destacando-se a maior intensidade dos picos de micalilita, o que
corrobora com o maior potencial de 6xido de potassio observado na analise quimica
da massa Z (Tabela 6). Observa-se que a estrutura cristalina da ilita € mantida até
900°C, entre 700 e 850°C comeca a destruicdo da estrutura e a difusdo dos ions na
rede ocorre entre 875 e 1000°C (Gualtieri e Ferrari, 2006). Comparando os
difratogramas das massas X, Y e Z, conformadas por prensagem pode-se observar
que a estrutura da micalilita foi mantida até a faixa de 900°C para a massa com
maior teor de potassio (massa Z), provavelmente, por apresentar maior quantidade
do argilomineral seria necessario maior tempo ou temperatura de queima.

Verifica-se também picos de mulita de menor intensidade e picos de quartzo
mais intensos apds queima a 1200°C, fato que também pode esta relacionado com a
menor razao Al203/SiO2 e maior quantidade de silica livre presente nesta massa.

Bennour et al. (2015) (b) e Escalera et al. (2014) também estudaram as
transformacdes térmicas de massas utilizadas para a fabricacdo de produtos da
ceramica vermelha, estes observaram que durante o aquecimento, inicialmente,
caulinita foi transformada em metacaulinita, e com a continuacdo do aquecimento,
entre 800 e 1000°C surgiu uma fase amorfa rica em SiO2, e a fase de mulita, as
quais foram fundamentais para as propriedades tecnoldgicas das amostras.

As composig¢des mineralégicas por difracdo de raios X das massas X, Y e Z,
conformadas por extrusédo e sinterizadas nas temperaturas de queima de 800, 900,
1000, 1100 e 1200°C, com taxa de aquecimento de 5°C/min e tempos de
permanéncia de 60 e 180 min na temperatura maxima, s&o discutidas com base nos
espectros de DRX das Figuras 17, 18 e 19, respectivamente.

Os espectros de DRX apresentaram basicamente picos caracteristicos das
mesmas fases cristalinas supracitadas anteriormente. Ao mesmo tempo, também
observa-se que assim como nos difratogramas das Figuras 14, 15 e 16 os picos de
maior intensidade estdo associados ao quartzo, bem como ha picos de baixa
intensidade associados a mica/ilita e a mulita, a qual é de imensa importancia para a
resisténcia mecanica da cerdmica e sua quantidade varia de acordo com a

temperatura de queima.
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Figura 17 — Espectros de DRX dos produtos da massa X, conformados por extrusédo e
sinterizados a 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e
tempos de permanéncia de 60 min (a) e de 180 min (b) na temperatura maxima.
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Figura 18 — Espectros de DRX dos produtos da massa Y, conformados por extrusao e
sinterizados a 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e
tempos de permanéncia de 60 min (a) e de 180 min (b) na temperatura maxima.
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TP= 180 min (b) M/I- Mica/llita; Q-Quartzo; F-Feldspato; H-Hematita; Mu-Mulita
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Figura 19 — Espectros de DRX dos produtos da massa Z, conformados por extrusdo e
sinterizados a 800, 900, 1000, 1100 e 1200°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e
tempos de permanéncia de 60 min (a) e de 180 min (b) na temperatura maxima.
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Analises das superficies de fratura por MEV

A Figura 20 ilustra as micrografias das superficies de fratura dos corpos de
prova das massas X, Y e Z, conformados por prensagem e por extrusdo e
sinterizados a 1000°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e tempo de
permanéncia de 180 min na temperatura maxima.

Analisando as micrografias, pode-se observar a evolugdo do processo de
sinterizacdo ao submeter as amostras a tratamento térmico com tempo de
permanéncia de 180 min na temperatura maxima. As morfologias das amostras
apresentam texturas rugosas e com irregularidades, presenga de poros isolados e
de tamanhos variados, alguns com morfologia esférica e outros irregulares.
Observou-se, também, a presenca de trincas e de particulas de quartzo. Estes
defeitos volumétricos influenciaram negativamente sobre as propriedades mecanicas
dos corpos de prova confeccionados.

Para as amostras conformadas por prensagem e submetidas a queima com
tempo de permanéncia de 180 min na temperatura maxima (Figura 20 - a, c e e),
verificou-se trincas maiores e mais abertas, principalmente, ao redor das particulas
de quartzo. Ja as amostras conformadas por extrusao e submetidas a queima com
tempo de permanéncia de 180 min na temperatura maxima (Figura 20 - b, d e f)
apresentaram uma morfologia mais uniforme, com trincas mais fechadas e menores.

Oliveira e Holanda (2008) analisaram a superficie de fratura de pecas
obtidas com massas de ceramica vermelha e, também, observaram que estas
apresentaram textura rugosa e estrutura porosa. Segundo os autores a textura
grosseira é resultado da fraca sinterizagcao solida entre as particulas de metacaulinita
€ minerais acessorios presentes e a ocorréncia de destacamento de material durante
a solicitacdo mecanica.

Observou-se ainda aglomerados de particulas de diferentes tamanhos.
Aspectos microestruturais semelhantes foram observados em trabalho realizado por
Saleiro e Holanda (2012).
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Figura 20 — Micrografias obtidas por MEV das superficies de fratura dos corpos de prova
das massas X, Y e Z, conformados por prensagem (a, ¢ e €) e por extrusao (b, d e f) e
sinterizados a 1000°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e tempo de permanéncia de
180 min na temperatura maxima, com 500x de ampliacao.
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A Figura 21 ilustra as micrografias das superficies de fratura dos corpos de
prova das massas X, Y e Z, conformados por prensagem e extrusao e sinterizados a
1200°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e tempo de permanéncia de 180 min
na temperatura maxima.

Verifica-se que quando a temperatura de queima foi elevada para 1200°C,
ocorreram grandes modificagcbes na estrutura das pecgas ceramicas. Nesta
temperatura ainda esta presente um determinado volume de poros abertos, mas
verificam-se superficies de fratura com textura mais suave e menos porosa,
implicando na diminuigdo significativa do volume de poros. A formagédo de fase
liguida € o principal responsavel pela eliminacdo 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 peca ceramica.

Presenca de poros esféricos bem distribuidos e também ramificacées destes
contribuiram para as pegas apresentarem uma textura menos rugosa e com defeitos
volumétricos menores, quando comparados com os observados para a temperatura
de queima de 1000°C. A estrutura mais homogénea com respeito a porosidade
aberta contribuiu para a maior resisténcia mecanica das pecas ceramicas.

Segundo Oliveira e Holanda (2008), a superficie de fratura com textura
aparentemente mais suave é resultado de um maior grau de sinterizagdo da peca
ceramica, correspondendo a uma microestrutura mais densa. Isto € decorrente do
maior grau de sinterizagdo e a presenga de certo volume de fase vitrea na peca
ceramica em temperaturas mais altas.

Quanto as particulas de quartzo, estas foram evidentes para todas as
temperaturas de queima e tempos de permanéncia na temperatura maxima por
estarem de forma grosseira nas massas. O quartzo garante a integridade estrutural
da peca durante a queima, onde permanece praticamente inalterado, razao pela

qual o mesmo ¢é visto de forma bem integra nas micrografias.
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Figura 21 — Micrografias obtidas por MEV das superficies de fratura dos corpos de prova
das massas X, Y e Z, conformados por prensagem (a, c e e) e por extrusao (b, d e f) e
sinterizados a 1200°C, sob taxa de aquecimento de 5°C/min e tempo de permanéncia de
180 min na temperatura maxima, com 500x de ampliagéo.
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5 CONCLUSAO

Este trabalho teve como finalidade avaliar a influéncia das caracteristicas
das massas e de diferentes processos de conformagao e tratamentos térmicos sobre
a microestrutura e as propriedades tecnoldgicas de pecas obtidas a partir de massas
da ceramica tradicional. Com base nos resultados experimentais, pode-se concluir

que:

> as argilas apresentaram granulometria com teor de fragdo argila abaixo do
minimo indicado pelo diagrama de Winkler para fabricagdo de produtos da cerémica
vermelha, caracteristicas de matérias-primas com alta plasticidade, composicoes
quimicas com predominancia de SiO2 e Al203 e teores razoaveis de Fe20s3, e as
seguintes fases mineraldgicas: caulinita, mical/ilita, quartzo e feldspato;
> a interacgao entre as caracteristicas granulométricas, mineralégicas e quimicas
dependem do tipo de processo de conformacédo utilizado e do ciclo de queima
estabelecido, acarretando, consequentemente, alteragcbes sobre as propriedades
tecnolégicas do produto final;
> 0 processo de extrusdo se sobrepds quando comparado com o processo de
prensagem, uma vez que a extrusao proporcionou uma melhor homogeneizagao e
empacotamento das particulas;
> o0 aumento do tempo de permanéncia na temperatura maxima de queima
proporcionou o melhor balanceamento entre as reagcdes quimicas e fisicas;
> a evolugdo microestrutural das amostras revelou a ocorréncia de
modificagdes na morfologia das superficies de fratura com o aumento da
temperatura de queima, evidenciando uma textura mais suave e menos porosa, 0
que impactou na fabricacdo de pecas com propriedades mecanicas melhoradas;

Os estudos mostraram que a interagdo entre as caracteristicas iniciais das
massas e os parametros de processamento s&o determinantes para se atingir uma
microestrutura e propriedades finais desejadas quando da fabricacdo de produtos

ceramicos.
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