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1 INTRODUCAO

1.1 Aspectos gerais

O setor ceramico brasileiro encontra-se entre os maiores da categoria no
mundo, tendo grande importancia econdmica para o pais, tanto na geracdo de
divisas como na geracao de empregos e renda. Este setor € amplo e heterogéneo
e, portanto, encontra-se dividido em diversos segmentos (abrasivos, bioceramica,
loucas sanitarias, materiais refratarios, cerdmica vermelha, revestimentos,
ceramicas de uso doméstico e afins, dentre outros). O segmento da ceramica
vermelha possui lugar de destaque nesse cenario, com uma participacdo de
aproximadamente 7000 empresas, sendo, em sua maioria, micro e pequenas
empresas de gestdo familiar, que sdo responséaveis por quase 300 mil empregos
diretos, 900 mil indiretos, com um faturamento anual de R$ 18 bilhdes (ANICER,
2016).

No municipio de Campos dos Goytacazes, norte do Estado do Rio de
Janeiro, h4 um importante polo de ceramica vermelha. Segundo o Instituto
Nacional de Tecnologia - INT (2012), esse polo é o segundo maior produtor de
ceramica vermelha do pais, superado, em nimero de empresas, apenas pelo polo
localizado no estado de Santa Catarina/SC. As empresas produzem cerca de
90.000 milheiros/més (média de 957 milheiros/empresa.més), com predominio na
producao de blocos de vedacao (80%).

O que motivou esta grande aglomeracdo industrial no municipio de
Campos dos Goytacazes foi a farta disponibilidade de matéria-prima argilosa
favorecida pela formacdo geoldgica da regido com propriedades propicias a
producgéo de ceramica vermelha (AZEVEDO FILHO, 2010).

Segundo dados do Anuario Estatistico Ceramico (2012), o consumo per
capita de produtos do segmento ceramica vermelha no Brasil teve um acréscimo
na ordem de 350% entre os anos de 1990 e 2011. Atualmente, a industria da
construcdo civil brasileira, principal impulsionador do setor ceramica vermelha
nacional, acompanha a conjuntura desfavoravel da economia do Brasil. Frente a
esse panorama, € necessario que o setor de ceramica vermelha enfrente a crise

com estratégia. Reduzir os custos da producdo, seja por otimizacdo das


http://www.abceram.org.br/site/index.php?area=37
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formulagBes de massas, seja por inovagdes tecnoldgicas no processamento, pode
contribuir para manter-se competitivo neste mercado.

Neste contexto, segundo Dutra (2009), a inclusdo da queima rapida €&
uma importante técnica de inovacdo em estudo de queima no segmento de
ceramica vermelha, podendo aumentar a produtividade, melhorar qualidade e,
ainda, com possibilidade de reduzir o custo de producéao.

Os materiais ceramicos, geralmente, sao fabricados a partir da
composi¢cdo de duas ou mais matérias-primas, além de aditivos e agua ou outro
meio (ABC, 2011). ApOs a devida preparagdo, a massa ceramica € moldada e
submetida a queima (sinterizacdo) em altas temperaturas.

O processo de queima constitui uma etapa fundamental na producédo de
ceramica vermelha e interfere de forma expressiva na qualidade do produto final
(MAS, 2006). Além disso, nessa fase do processamento ocorrem transformacées
de natureza irreversivel na matéria-prima.

Segundo Holanda e Saleiro (2012), o ciclo de queima (tempo e
temperatura de queima) e composicdo das matérias-primas sdo 0s principais
fatores envolvidos no processo de producéo de ceramica vermelha.

O processo de queima rapida tem por finalidade gerar energia térmica em
um forno e transmiti-la, de forma rapida e eficiente, da superficie ao interior do
corpo ceramico, acelerando as acfes fisicas e quimicas (MENEZES, 2007;
VERDUCH, 1984). A maior vantagem deste processo € a reducdo do tempo de
ciclo de queima, cuja média € de 40 minutos, contra ciclos que chegam até 72
horas para queima tradicional. Adicionalmente, o processo de queima rapida pode
proporcionar obtencdo de pecas ceramicas com elevada resisténcia mecanica e
baixa absorcdo de agua (FACINCANI, 2002; MAS, 2005; VIEIRA, 2002).

Atualmente, a maior parte da producdo dos revestimentos ceramicos é
obtida através do processo de queima rapida em fornos a rolos. Também na
producdo de alguns tipos de telhas ja se emprega o processo de queima rapida.
Utilizando, porém, composicdes de massas e sistema de conformacdo das pecas
por prensagem via seca, tipicos da producédo de revestimento.

N&o foram encontrados na literatura relatos da producgdo industrial
utilizando a tecnologia de queima rapida de produtos cerd@micos com composi¢ao
de massa e sistema de conformacdao tipica da ceramica vermelha, isto €, massa

natural conformada por extrusdo. No entanto varios autores demonstraram que a
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tecnologia de queima rapida possui elevado potencial para otimizar o método de

gueima no segmento de ceramica vermelha.

1.2 Objetivos
A presente dissertagdo tem como objetivos:
o Geral:

- Avaliar a influéncia do ciclo de queima sobre o comportamento de
massas argilosas predominantes na regido de Campos dos Goytacazes/RJ,

utilizadas na producao de ceramica vermelha.

. Especificos:

- Determinar as caracteristicas fisicas, quimicas e mineralégicas, assim

como as propriedades tecnoldgicas de duas massas ceramicas.

- ldentificar as possiveis diferencas nas propriedades das massas

avaliadas e correlaciona-las com as caracteristicas determinadas.

1.3 Justificativas

A qualidade dos produtos e os custos da producdo estdo diretamente
relacionados com as caracteristicas das matérias-primas e das técnicas
empregadas no processamento. No contexto do processamento, busca-se com a
inclusdo da técnica de queima rapida da ceramica vermelha, aumentar a
produtividade, melhorar a qualidade e, ainda, com possibilidade de reduzir o custo
de producdo. Porém as reacBes quimicas e fisicas que ocorrem durante o
processo de queima sdo diferentes em funcédo do tipo de matéria-prima (argila)
utilizada, fazendo-se necessario realizar um estudo individualizado de cada argila
para que se possa adotar o ciclo de queima de forma mais adequada.

Assim, estabelecer parametros que possibilitem acelerar o processo de
gueima dos produtos de ceramica vermelha fabricados a partir da matéria-prima
existente em abundancia, na regido de Campos dos Goytacazes, podera

contribuir com o desenvolvimento do setor ceramico regional.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Materiais ceramicos

Definir o termo "ceramica" ndo € uma das tarefas mais simples, ja que,
dependendo do ponto de vista adotado, este poder4d assumir mdultiplos
significados. Assim pode ser considerado do ponto de vista de um historiador, um
cientista (fisico, quimico, etc.), um engenheiro ou um fabricante (BOCH e
NIEPCE, 2007).

A Associacao Brasileira de Ceramica (ABC) define o termo “ceramica”
como sendo todos os materiais inorganicos, ndo metélicos, obtidos geralmente
apos o tratamento térmico (queima) em temperaturas elevadas.

Os materiais ceramicos s&o caracterizados, de um modo geral, por
possuirem moédulo de elasticidade muito elevado, comportamento fragil, alta
dureza e caracteristicas isolantes (térmico e elétrico). A resisténcia a tracdo
desses materiais frageis é bem inferior se comparada as respectivas resisténcias
a compressdo e moédulo de ruptura. O alongamento plastico na temperatura
ambiente é praticamente desprezivel, no entanto cresce com o aumento da
temperatura de ensaio (PADILHA, 2000).

No contexto do dominio tecnoldgico dos materiais ceramicos, pode-se
identificar dois grandes grupos: 0s ceramicos avancados e 0S ceramicos
tradicionais.

O primeiro grupo dos materiais ceramicos compreende 0s materiais
modernos, como: ceramicas piezelétricas, fibras Opticas, capacitores, biomateriais
(proteses), produtos de alta resisténcia (ferramentas de corte e abrasivos), de alta
temperatura (refratarios para industria cimenticia e metalUrgica), entre outros.

Por sua vez, o segundo grupo inclui os materiais tipicamente utilizados na
construcdo civil, tais como: tijolo, telha, grés, azulejos e lougas sanitarias. Ainda
neste grupo encontram-se a porcelana elétrica, com forte aplicacdo na indastria
elétrica, e os utensilios de mesa (CARTER e NORTON, 2007).

O grupo dos materiais ceramicos tradicionais, é ainda, comumente
subdividido em: ceramica vermelha, ceramica branca e vidros. Estes materiais
estdo associados principalmente aos minerais silicatados (CARTER e NORTON,
2007).
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Devido a grande quantidade de silicio e de oxigénio existentes na crosta
terrestre e a alta resisténcia da ligacdo Si-O, a maioria dos minerais encontrados
na natureza séo silicatos (BOCH e NIEPCE, 2007).

A argila foi, provavelmente, o primeiro material estrutural inorganico a
adquirir caracteristicas totalmente novas como consequéncia de uma operacdo
intencional realizada por seres humanos. Esta operacao foi o tratamento térmico
(queima) que deu origem aos utensilios como: potes, panelas e outros, tendo
grande influéncia na vida e nos habitos do homem (PADILHA, 2000).

Este foi possivelmente o comego da Engenharia de Materiais. Estima-se
gue isto tenha acontecido no oitavo milénio a.C. (KRANZBERG e SMITH, 1988).

2.2 Ceramica vermelha

Ceramica vermelha é a denominacao atribuida aos materiais empregados
na construcao civil (tijolos, blocos, telhas e tubos/manilha) e, também, a argila
expandida e a alguns utensilios de uso doméstico e afins. Estes materiais estédo
associados principalmente aos minerais silicatados, fazendo parte de sua
composicdo trés elementos basicos: a argila, a silica e feldspato (CARTER e
NORTON, 2007).

O oOxido de ferro presente nas argilas é o que confere a cor avermelhada
a muitos produtos ceramicos (PADILHA, 2000).

Para Santos (1989), a denominacdo “ceramica vermelha” ndo € precisa
porque ela ndo indica nem a qualidade técnica do corpo ceramico, nem uma
exclusividade da cor avermelhada dos produtos ceramicos, pois eles também

existem em outras cores.

2.3 Massas utilizadas em ceramica vermelha

Define-se como massa ceramica a composicdo de matérias-primas
convenientemente dosadas que, ao fim de todo o processamento, resulta em um
corpo ceramico. Este corpo ceramico deve possuir as caracteristicas técnicas e
propriedades exigidas. No caso de uma Unica argila apresentar uma composi¢ao
guimico-mineralégica tal que a caracterize como uma massa ceramica, esta é
chamada de massa ceramica “natural” (MINICHELLI e POLLIZZOT, 1993;
VIEIRA, 2001).
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Segundo Motta et al. (2001), a dosagem, em geral, é feita de forma
empirica visando a uma composicao de plasticidade e fusibilidade ideal, de modo
a possibilitar uma facil compactacao e resisténcia mecanica na queima.

Para Coelho (2002); Bertuol (2003) e Vicenzi (1999), a massa para
fabricagdo de produtos ceramicos torna-se ideal quando preenche alguns
requisitos, tais como: equilibrio entre materiais plasticos e nédo plasticos, de modo
a garantir a plasticidade exigida para a conformacdo e assegurar a adequada
resisténcia mecanica a verde, bem como, quando possui uma adequada
composi¢do quimica e mineraldgica de modo que as transformagfes fisico-
quimicas, que tém funcdes durante o processo de queima, assegurem ao produto

acabado as caracteristicas desejadas.

2.4 Matérias-primas utilizadas na composi¢cdo de massas para

ceramica vermelha

Segundo Correia et al. (2005), de acordo com a reacdo que O0S
constituintes da ceramica desencadeiam no decorrer do processamento e da
forma como influenciam nas propriedades tecnolégicas, os componentes da
massa ceramica podem ser: plasticos (argilas), fundentes (feldspato) e inertes
(quartzo). Ainda que os trés exercam funcbes no decorrer de todo o processo
produtivo, os plasticos sdo cruciais na fase de conformacdo, enquanto 0s nao
plasticos (fundentes e inertes) contribuem especialmente durante o
processamento térmico.

A quantidade de cada um destes elementos promove uma série de
possibilidades de propriedades mecéanicas e, consequentemente, aplicacdes do
material (CORREIA et al., 2005).

A Tabela 1 apresenta os principais produtos fabricados na industria de
ceramica vermelha e as respectivas matérias-primas utilizadas, assim como

algumas caracteristicas técnicas do processo.
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Tabela 1 - Matérias-primas utilizadas e caracteristicas do processo de fabricacao
da industria de cerdmica vermelha.

SETOR PRODUTOS .
MATERIAS-PRIMAS Conformacdo | lemperatura
de Queima (°C)
Plastica Nao Plastica
S
© () c| €
g‘g e ol o g%%g’goooo
EI8|E|S |22 ]2]z2]g|8|2|8|8]|8]8S
Clelz18|E(=1Sl8|5| |5lel¢els =
= | b [ [ > s fus
=|=10 (@] o
5|5 & oo
< | <
. Blocos, lajes | P | P P
Cerémica
Vermelha Telha PP O P P
Outros PP O P
P — Processo ou Composigéo Principal (>20%) O - Processo ou Composigao ocasional

Fonte: Adaptado de Zandonadi (1998).

2.4.1 Matéria-prima plastica

As matérias-primas plasticas tém como principal funcdo proporcionar
plasticidade a massa ceramica, possibilitando uma adequada conformacao, sendo
representadas principalmente pelas argilas. Entende-se por plasticidade a
propriedade que possui o material Umido de deformar-se sem romper quando €
submetido a uma tensédo, sendo que a deformacdo permanece quando cessada a
tensdo que atua sobre ele (SANTOS, 1989).

A deficiencia de plasticidade na massa ceramica provoca pouca
resisténcia a cru, o que pode ser danoso nos processos nao automatizados (com
excessiva manipulacéo), enquanto que, se excessivamente plastica, causa trincas
de secagem (MAS, 2005).

2.4.1.1 Argila

A argila € a principal matéria-prima usada no processo de fabricagdo dos
produtos de ceramica vermelha. Argilas sdo silicatos de aluminio hidratados
(argilominerais), podendo conter mais ou menos impurezas. Os tipos de argilas
mais comuns sao formados de folhas tetraédricas (T) de silicio e octaédricas (O)
de aluminio, e, com menor frequéncia, de magnésio e/ou ferro. As folhas
tetraédricas (T) de silicio e octaédricas (O) de aluminio encontram-se agrupadas
nas unidades nas propor¢des 1:1 (TO) ou 2:1 (TOT). As argilas resultam de
processos metamorficos, magmaticos, hidrotermais, diagenéticos e intempéricos,

em que o feldspato era um mineral inicial importante (SHREVE & BRINK, 1977).
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Os principais grupos de argilominerais sao caulinita, ilita e esmectitas.

A reacdo 1 apresenta um exemplo da transformacédo do feldspato em

caulinita.
K>0.Al,03.6S5i0,+COs+ 2H,O0 — K, CO3+Al,05.25i0,.2H,0+4Si0, (1)
Feldspato potassico Caulinita Silica

Existem trés tipos comuns de feldspatos. Quimicamente, eles podem se
distinguir em (SANTOS, 1975):

- Ortoclasio: feldspato potassico - KAISi3Og; (2)
- Albita: feldspato sddico — NaAlSi;Og; (3)
- Anortitas: feldspato calcico — CaAl,Si;Os. 4)

O que distingue os argilominerais sédo, fundamentalmente, o tipo de
estrutura e as substituicdes (do aluminio por magnésio ou ferro, e do silicio por
aluminio ou ferro) que podem ocorrer dentro da estrutura, principalmente, e ter
como consequéncia a neutralizacdo das cargas residuais geradas pelas
diferencas de cargas elétricas dos ions por alguns cations.

Desta forma, na caulinita quase nao ocorre substituicdo por cations dentro
da estrutura cristalina; na ilita ocorre substituicio e o céation neutralizante é o
potassio; na esmectita também acontecem substituicbes e o0s cations
neutralizantes podem ser sédio, célcio, potassio e outros. Isto implica em
diferencas nas caracteristicas de interesse para as diversas aplicacfes
tecnoldgicas (SANTOS, 1989).

A formacéo da caulinita se d4 em meio acido com altos teores de aluminio
e baixos teores de alcalis K;O; Na,O; CaO (ABAJO, 2000; PECANHA JUNIOR,
2006). Ela possui pequena quantidade de éxidos fundentes, o que acarreta a
formacao de fase liquida vagarosa e em menor quantidade. Contudo resultam em
pecas ceramicas mais densas e sem deformacdes. A capacidade de absorcéo de
agua da caulinita é baixa, o que a torna pouco plastica quando comparada aos
argilominerais do grupo da esmectita e da ilita.

Nas argilas iliticas a fase liquida aparece em temperaturas mais baixas e
de forma mais acentuada, quando comparadas com as argilas cauliniticas, por
possuirem elevada quantidade de Oxidos fundentes. Os percentuais de 6éxidos
fundentes estdo por volta de 5%, enquanto que na caulinita ndo chegam a 2%
(PECANHA JUNIOR, 2006).
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O principal argilomineral do grupo da esmectita € a montmorilonita, a qual
apresenta como principal caracteristica a capacidade de absorver moléculas de
agua. Isto causa uma dilatacdo higroscopica e elevada retracdo no resfriamento
das pecas queimadas (BARBA, 1997). Quando presentes em pequena
quantidade, favorecem a plasticidade, facilitando a compactagéo e aumentando a
resisténcia mecanica a verde.

Do ponto de vista tecnoldgico a argila € definida, segundo Pinto (1997),
como sendo uma rocha finamente dividida, com elevado teor de particulas de
tamanho inferiores a 2 ym constituidas em grande parte por argilominerais,
podendo conter impurezas. Quando pulverizada com uma quantidade adequada
de agua, a argila desenvolve plasticidade. Além disso, apds secagem e queima
em temperaturas elevadas (geralmente acima de 800 °C), adquire resisténcia
mecanica.

O Oxido de silicio (SiO, - silica) € o composto de maior abundancia na
argila, seguido pelo 6xido de aluminio (Al,O3 . alumina) como o segundo de maior
predominancia. A concentracdo de alumina em uma argila € um indicativo da
quantidade de argilominerais e da sua plasticidade (PECANHA JUNIOR, 2006).

A composicao quimica das argilas é comumente apresentada na forma de
6xidos (SANCHEZ et al., 1997, apud PECANHA JUNIOR, 2006), como pode ser

observado na Tabela 2.

Tabela 2 - Tipica composicdo quimica de uma argila (% em peso).

. ' Perd
SiO, Al,O3 Fe,O3; TIiO; CaO MgO K20 NazO agrfOZO

44,70 29,03 9,15 1,34 0,28 1,09 1,55 0,40 12,11

Fonte: Pecanha Junior (2006).

2.4.1.1.1 Argilas e massas ceramicas de Campos Goytacazes

Vérios pesquisadores (ALEXANDRE, 1997; HOLANDA e SOUZA, 1999;
VIEIRA, 2001) ja estudaram detalhadamente e caracterizaram as argilas de
Campos dos Goytacazes. Todos os resultados obtidos foram semelhantes e
apontaram como principais caracteristicas a predominancia da caulinita, conforme

mostram os difratogramas da Figura 1.
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Figura 1 - Difratogramas de Raios X de algumas argilas de Campos dos

Goytacazes/RJ.
Fonte: Vieira (2001)

Além da natureza caulinitica das argilas, as massas ceramicas de
Campos dos Goytacazes ainda séo caracterizadas pelos seguintes fatores: alto
teor de argilominerais, 0 que provoca alta plasticidade e elevada perda ao fogo e,
consequentemente, aumento de porosidade; baixo teor de oOxidos fundentes, o
qgque ndo contribui na reducdo da temperatura para formacdo de fase liquida
prejudicando a sinterizacdo; e a presenca da gibbsita, que também contribui para
0 aumento da perda ao fogo, bem como o aumento da refratariedade da massa
ceramica, necessitando de mais energia para consolidar as particulas
(MONTEIRO et al., 2004).

Tais caracteristicas constituem inconveniéncias na obtencdo de produtos
de maior exigéncia, como é o caso das telhas, que devem atender as
especificacdes técnicas da NBR 15310 (2009) a qual define, por exemplo, para o
parametro absor¢cédo de agua, o maximo de 20%.

Geralmente, os ceramistas, a fim de adequarem as massas ceramicas ao

processo de conformacdo, utilizam dois tipos de argilas, as quais sao
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denominadas localmente por “fraca” ou “magra” e “forte” ou “gorda”. As argilas
mais arenosas sdao denominadas de “fracas”. Ja as argilas menos arenosas sao
denominadas de “fortes”. Uma argila "fraca" apresenta maior dificuldade de
conformacao por extrusdo do que uma argila "forte" (VIEIRA, 2001).

Uma ferramenta de grande utilidade na formulacdo de massas de
ceramica vermelha é um diagrama ternario denominado Diagrama de Winkler,
Figura 2, (PLACIDELLI e MELCHIADES, 1997) que indica regides delimitadas
que seriam adequadas para fabricacdo de cada produto ceramico (a regido D é
adequada a fabricacao de tijolos macicos; a regido C é adequada a fabricacao de
tijolos furados; a regido B € adequada a fabricacdo de telhas; e a regido A é
adequada a produtos de dificuldades de conformacéo, que necessitam de uma
massa com elevada plasticidade).

O Diagrama de Winkler consiste em representar graficamente as fragcoes
granulométricas das particulas de uma massa ceramica (argila, silte e areia). A
fracdo < 2 um esta relacionada com os argilominerais; a fracéo silte corresponde
a faixa entre 2 - 20 uym e as particulas > 20 ym séo atribuidas em sua maioria ao
quartzo (areia). Adicionalmente a presenca dos minerais argilosos e areia, as
argilas também contém proporcdes de outras impurezas.

No Diagrama de Winkler, Figura 2, estdo situadas diversas argilas de
Campos dos Goytacazes estudadas por Vieira et al. (1999) e Vieira (1997).
Observa-se que para fabricacdo de telhas € recomendavel utilizar uma massa
ceramica que apresente fracdo argila (< 2 ym) compreendida entre 30% e 40%
em peso. J4 para fabricacdo de tijolos furados, o percentual recomendavel de
fracdo argila esta compreendido entre 20% e 30% em peso.

De acordo com o Diagrama de Winkler, mostrado na Figura 2, observa-se
gue as massas ceramicas, tanto para telhas quanto para tijolos, localizam-se em
regibes ndo adequadas. Estas massas, segundo o Diagrama, apresentam
elevado percentual de fragdo < 2 ym e, portanto, elevado percentual de minerais

argilosos.
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Figura 2 - Localizacao de argilas de Campos dos Goytacazes no Diagrama de

Winkler.
Fonte: Vieira et al. (1999) e Vieira (1997).

A Tabela 3 apresenta a composicao quimica de algumas argilas da regiao
de Campos dos Goytacazes. Como se verifica, apesar da silica (SiO,) predominar
na composicdo das argilas, com percentuais entre 40 e 55%, ainda assim o
percentual é considerado baixo. Junto a este fato, a alumina (AL.O3) que se
apresenta como o segundo maior percentual nas composi¢des, encontra-se com
valores elevados (= 21%), inclusive, nas argilas que foram consideradas fracas.

Geralmente, grande parte do 6xido de silicio esta associada a formacéao
estrutural dos argilominerais. Entretanto, pode ser encontrado na forma de silica.

A alta refratariedade destas argilas pode se dar em decorréncia do
elevado teor de 6xido de aluminio (Al,O3), 0 que aumenta o consumo de energia
para sinterizacdo (MONTEIRO e VIEIRA, 2002). Podem-se ainda observar na
Tabela 3, percentuais de 6xido de ferro (Fe,O3) superiores 3% (o oxido de ferro é
gue promove a cor avermelhada dos produtos ceramicos), e percentuais de

oxidos fundentes (K,O + Na,O) considerados baixos para ceramica vermelha.
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Tabela 3 - Composicao quimica de algumas argilas de Campos dos Goytacazes —
RJ.

Composicao (%op)

Argilas Si0, AI20; Fe,0; TiO, CaO MgO K,O NaO PF
Forte 2 46,42 27,90 09,10 01,32 00,22 00,71 01,67 00,36 11,96
Forte 3% 4321 29,21 09,38 01,47 00,24 01,13 01,45 00,53 12,72
Forte 4% 4353 31,60 08,64 01,29 00,13 00,75 01,26 00,32 12,47
Forte 5® 42,09 30,90 10,92 01,28 00,13 00,74 01,04 00,32 12,55
Forte 6(¥ 41,42 31,22 06,43 00,08 00,05 00,22 00,80 00,22 17,12
Forte 7 42,27 30,14 06,42 00,77 00,06 00,27 01,16 00,32 15,06
Forte 8 40,63 30,17 05,10 00,79 00,15 00,36 00,84 00,56 18,65
Fraca 2 53,45 22,67 09,05 01,17 00,45 00,83 02,02 00,57 09,52
Fraca 3% 41,08 27,76 09,94 00,82 00,07 00,44 01,16 00,38 15,67
Fraca 4% 40,66 30,30 08,41 00,83 00,06 00,31 01,10 00,30 16,01
Fraca 5% 39,25 27,82 09,92 00,85 00,14 00,44 01,16 00,32 16,13
Amarela® 44,70 29,03 09,15 01,34 00,28 01,09 01,55 00,40 12,11
Cinza® 46,73 32,42 04,00 01,50 00,19 00,66 01,19 00,41 12,79
Preta® 4518 31,32 03,82 01,18 00,30 00,45 00,62 00,37 16,63
Amarela- 44,07 29,97 09,15 01,36 00,22 01,04 01,44 00,47 12,03

acinzentada®

WSOUZA et al. (2005). PSOUZA; HOLANDA (2012). ®MILHEIRO et al. (2005).
@MONTEIRO; VIEIRA (2004). ®VIEIRA (2001).

Fonte: Adaptado de Amaral (2016).

2.4.2 Matérias-primas nao plasticas

Estes materiais trabalham em conjunto com o0s materiais plasticos
controlando as transformacdes e deformacdes. Influenciam na etapa de
conformacao e contribuem para a reducao da contracdo das pecas, favorecendo
a secagem (SOUZA, 2012).

Segundo Barba (1997), os materiais ndo plasticos podem se apresentar
como: inertes, vitrificantes (fundentes) e como formadores de fases cristalinas.

Os componentes fundentes atuam na formacao de fase liquida durante a
gueima, de modo suficiente para adquirir uma adequada resisténcia mecanica,
estabilizam as fases amorfas originadas da decomposicdo dos argilominerais e
também sdo responsaveis pela reducdo da absorcéo de agua no produto final.

Os formadores de fase cristalina se decompdem durante a queima
formando 6xidos e o dioxido de carbono. Posteriormente, os 0xidos reagem com o
quartzo e o feldspato (com pequeno tamanho de particula) com a silica e alumina,

procedentes da decomposi¢cdo dos minerais argilosos, formando fases cristalinas.
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Pecanha Junior (2006) lembra que a vitrificagdo néo € atribuicdo exclusiva

dos fundentes. Grande quantidade de fundentes associada a granulometria fina

das argilas eleva a velocidade de vitrificagdo da peca.

As fungbes e as principais caracteristicas de alguns compostos quimicos

encontrados nas argilas estéo descritas a seguir (ABAJO, 2000):

Oxido de silicio - E um dos minerais mais abundantes na crosta terrestre;
forma, em geral, de 40% a 80% do total da matéria-prima da ceramica;
reduz a plasticidade e a retracdo; em percentuais elevados reduz a
resisténcia mecanica; aumenta o coeficiente de dilatacdo; aumenta a
permeabilidade da peca facilitando a secagem; pode aumentar ou nédo a
refratariedade, se o tamanho dos graos for pequeno tende a fundir-se e
reagir com 0s outros constituintes da massa.

Oxido de ferro — A presenca do 6xido de ferro nas argilas naturais é uma
forma de impureza. Encontrado nas rochas igneas, mistura-se com a
caulinita e d4 a coloracdo avermelhada ou amarelada da maioria das
argilas (a intensidade da coloracdo vermelha depende da quantidade
deste Oxido na matéria-prima e a uniformidade da sua distribuicdo
granulométrica). As vezes sua presenca € desejavel. Quando em
pequenas quantidades, (> 10%), reduz a refratariedade. Os principais
tipos sdo: hematita (o - Fe,03), goethita (o - FEOOH) e lepidocrocita (y-
FeOOH), além de outras formas combinadas, como a magnetita
(FeO'Fe,03) e a ilmenita (FeO'TiO,) (LEITE, 2000).

Di6xido de titanio - Encontra-se na argila em percentuais de 0,1% a 0,4%,
normalmente na forma de rutilo ou anatasio. O TiO, ndo é considerado
como um corante do ponto de vista de ceramica. Sua importancia reside
no fato que aumenta a intensidade da cor amarelada poduzida por Fe;0O3
(ABAJO, 2000).

Oxidos de célcio e magnésio - A calcita (CaCO3), a magnesita (MgCOs) e
a dolomita (MgCa(COs3),), sdo os carbonatos mais habituais encontrados
nas argilas (BARBA, 1997). Os carbonatos de modo geral ajustam a
porosidade da peca, proporcionando e viabilizando um intervalo mais
amplo de queima. A reducdo do tamanho de particulas possibilita a

diminuicAio da temperatura de decomposicdo dos carbonatos,
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aumentando a reatividade da massa. Atua ainda reduzindo a expanséo
por umidade dos materiais.

e Oxido de sddio e potassio (Na,O/K,0) — Atuam como fundentes. O 6xido
de sodio encontra-se na faixa de 0,5%, enquanto o Oxido de potassio
entre 1,5% e 4%. Em argilas cauliniticas, onde os percentuais destes
oxidos somados ndo chegam a 2%, a temperatura de queima varia entre
900 e 1000 °C. Enquanto que, nas argilas iliticas os percentuais superam
5% e as temperaturas variam entre 825 e 850 °C. A vitrificagdo dos 6xidos
Na;O e K,O iniciam a temperaturas relativamente baixas (700 °C),
formando um vidro viscoso. A vitrificacdo prossegue gradualmente com o

aumento da temperatura, acompanhada de uma retrag&o proporcional.

2.5 Processamento ceramico

O ponto de partida para qualquer que seja o sistema utilizado na
producdo da ceramica vermelha € a preparacdo da massa ceramica (mistura de
matérias-primas) e, somente apds o cuidadoso preparo da massa, tem-se o0 inicio
do processo de transformacdes fisico-quimicas que segue até que produto final
alcance as propriedades esperadas (ANDRADE, 2009).

Geralmente, a massa ideal é obtida com base na experiéncia acumulada
visando adequar a trabalhabilidade da composicdo, permitindo o manuseio e
propiciando resisténcia mecanica durante a queima (SEBRAE, 2008).

Na industria da ceramica vermelha, apesar dos variados processos
produtivos, em qualquer que seja 0 processo (dos mais rudimentares aos mais
automatizados), trés etapas fundamentais estdo sempre presentes, conforme

apresentado na Figura 3.

Preparagdo da = Processamento
. . Conformagao o
matéria-prima Térmico

Figura 3 - Etapas basicas nos processos de producao de ceramicas vermelha.
Fonte: Adaptado de SBRT (2012).
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2.5.1 Preparacdo da matéria-prima

O processo de preparacdo da matéria-prima € essencial para a qualidade
do produto a ser fabricado. E possivel subdividi-lo em duas etapas (MINEROPAR,
2007):

e Tratamento preliminar das matérias-primas: consiste nas acdes e
procedimentos externos, que antecedem o processamento no interior
da fabrica.

e Tratamento pela acdo dos equipamentos de fabrica: consiste de toda a
sequéncia posterior de beneficiamento, como moagem, correcdo de

umidade, estocagem intermediaria, laminacao fina, entre outras.

Conhecidos os constituintes das matérias-primas, é indispensavel o seu
beneficiamento adequado a fim de proceder a correcdo das propriedades de
forma a possibilitar a sua conformacdo e garantir a qualidade final do produto
ceramico.

Quanto maior a qualidade requerida do produto ceramico, maior deve ser
o controle sobre os varios estagios de preparacdo e somente através de um
controle continuo € que a qualidade pode ser assegurada e mantida (GOODSON,
1962).

2.5.2 Conformacéao das pecas

Uma vez preparada, a massa segue para a etapa de conformacéo que
dara formato final ao produto.

Os métodos de conformacéo usados nas industrias de ceramica vermelha

o Extrusao e corte

. Prensagem
2.5.2.1 Extrusao e corte

A etapa de extrusdo consiste em forcar a massa ceramica, previamente
desaerada, através de uma dada matriz (boquilha), utilizando um émbolo ou um
parafuso (BOCH e NIEPCE, 2007), adquirindo assim a forma pré-determinada
pela forma da matriz projetada para a peca.
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A extrusora (maromba) € o equipamento encarregado pela conducao,

compactacao e extrusdo da massa ceramica.
A Figura 4 apresenta um esquema da maquina de extrusdo do tipo

parafuso (maromba), sendo esta a mais utilizada.

CAMARA DE
VACuO

PARA A BOMBA
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= . 2 N

PEGAS VARIADAS

Figura 4 - Esquema de uma extrusora.
Fonte: Adaptado de Ebah (2016)

A matriz (boquilha) consiste em uma placa perfurada com o formato da
peca que se pretende obter, dotada de pequena conicidade para facilitar a saida

da massa ceramica, Figura 5 (BORBA & TUBINO, 2006).
AplOs a saida da extrusora o material em forma de barra continua é

cortado, manualmente ou automaticamente, no comprimento apropriado para

cada produto: tijolo, lajota, tubo, telha e outros produtos de formato regular

(ALMEIDA, 2009).

8 furos duul |

Figura 5 - Boquilha para extruséo de tijolo.
Fonte: Boquilhasmaldonado (2016).
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2.5.2.2 Prensagem

O processo de conformacdo da ceramica vermelha por prensagem
industrial consiste em compactar e moldar uma massa granular no interior de uma
matriz rigida ou flexivel (REED, 1995). No processo podem-se, ainda, utilizar

bastdes ou placas previamente extrudados (prensagem via amida).

2.5.3 Processamento térmico

O processamento térmico € uma das etapas de maior importancia para a
fabricacdo dos produtos da ceramica vermelha e consiste em duas fases distintas:

a secagem e a queima das pecas.
2.5.3.1 Secagem

A secagem é tao relevante quanto a queima. Durante a secagem, o0 corpo
recém-moldado perde a maior parte da sua agua livre e obtém resisténcia
mecanica, podendo entdo ser queimado. Sabe-se que, apds a moldagem o corpo
ceramico conserva de 5% a 35% de agua e que ao queimar uma pega com teor
excessivo de agua corre-se o risco de aparecimento de trincas (LUCAS, 2001).

Ao gqueimar um corpo ceramico ainda Umido, rapidamente ocorre a
secagem da superficie, criando-se uma crosta que impede a saida da umidade do
interior do corpo, o que leva ao aparecimento de tensdes internas. Por outro lado
a "explosao" de bolhas de vapor, ou retracdes excessivas em diferentes partes da
peca, provoca 0 aparecimento de trincas perceptiveis, na maioria das vezes,
somente apos queima (MARTINS e SILVA, 2004; VIEIRA et al., 2003). Portanto, o
processo de secagem € de suma importancia, devendo ser uniforme (para evitar
distor¢cBes), econémico e facilmente controlavel.

Existem diversos métodos de secagem, que podem ocorrer de forma
natural ou artificial (MARTINS e SILVA, 2004; SCHWOB, 2007):

e Secagem natural: é feita em telheiros arejados, ao abrigo do sol.
Embora se pratique em grande parte das olarias, € demorado (3 a 6
semanas) e, consequentemente, antieconbmico, exigindo grandes

superficies.
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e Secagem por ar quente e umido: faz-se circular ar quente e umido
sobre o0 material colocado nos secadores até que desapareca a agua
absorvida. Apds esta fase, faz-se circular somente ar quente, para
que perca a agua de capilaridade. Conseguem-se, assim,
deformacfes minimas.

e Secadores de tunel: sdo tuneis extensos pelos quais se faz passar o
calor residual dos fornos (de 40 a 150 °C). As pecas colocadas em
vagonetas percorrem lentamente o tunel no sentido da menor para a
maior temperatura.

A secagem artificial permite otimizar a produgé&o, melhorar a qualidade e
reduzir as perdas, bem como o custo. Neste caso, € essencial conhecer as
caracteristicas fisico-quimicas da argila e estabelecer sua curva adequada de
secagem (SCHWOB, 2007).

2.5.3.1.1 Retracéo linear de secagem

A retracdo na secagem é uma propriedade inerente as argilas e deve ser
tratada com rigor durante o processamento térmico, visto que constitui um
problema importante da indlstria ceramica, uma vez que sao as diferencas de
retracdo que dao lugar ao aparecimento de trincas nas pecas na secagem.

A 4gua é o elemento que esta presente em todas as massas ceramicas,

integrando-se sob trés formas:

e Agua de constituicio ou absorvida, que faz parte da estrutura dos
argilominerais.

e Agua de plasticidade ou adsorvida, que adere a superficie das
particulas coloidais.

e Agua de capilaridade, também chamada agua livre ou de poros, que

preenche os poros e vazios.

O sistema argila-agua constituira, provavelmente, o segredo das
propriedades que tdo somente se atribuem as argilas (MARTINS e SILVA, 2004;
SCHWOB, 2007).

A Figura 6 apresenta um esquema do processo de secagem de uma
massa ceramica. Ao iniciar a secagem, tal como representado na Figura 6a, as

particulas argilosas ndo se tocam, estando separadas pela agua "livre” ou
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“capilar’. Na primeira fase da secagem, conforme vai se eliminando a agua
interposta entre as particulas, a variacdo do volume da massa é proporcional ao
decréscimo do volume de agua. O nivel de retracdo tende a ser maior nos
primeiros estagios de secagem. Com a liberacdo da agua, as particulas lamelares
inicialmente dispersas aproximam-se gradativamente até, finalmente, tocarem-se.

Quando as particulas entram em contato, a retracdo continua a uma
velocidade menor, uma vez que a perda de agua passa a ser parcialmente
compensada pela formacéo de poros, Figura 6c.

Na prética, nem todas as particulas entram em contato ao mesmo tempo,
ja que a superficie seca com maior rapidez que o interior. Os vazios deixados pela
agua vao contrair-se de forma néo uniforme podendo promover deformacfes
diferenciadas nas pecas.

Na etapa final da secagem, Figura 6d, a retracdo cessa. A evaporacao
capilar continua, porém nao produz retracdo, apenas aumenta o volume de poros.

Quanto mais plastica e mais fina é a granulometria da argila, maior é a
quantidade necessaria de agua de amassamento e, portanto, maior a contracao
de secagem. A velocidade de secagem é diminuida, o que dificulta a migracao de
agua até a superficie. Para facilitar a secagem das massas argilosas muito finas,

€ preciso colocar um material de granulacdo mais grossa (VIEIRA, 2003).

_A,superﬁcie __,superficie

»
¥
A
»

b

_superficie

/

c d

Figura 6 - Contragc&o dos minerais argilosos durante a secagem.
Fonte: Adaptado de Almeida (2009).
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A curva denominada Curva de Bigot permite acompanhar a evolucao da
retracdo linear de secagem em funcdo da perda de &agua de conformacao
(ABAJO, 2000; BARBA, 1997; OLLER, 1981; VIEIRA, 2003).

O objetivo da construcdo da Curva de Bigot € determinar a umidade retida
no produto no momento em que cessa a retracdo linear de secagem, Figura 6d,
isto €, a umidade que permanece retida no produto apds os gréos de argila se
tocarem (MINEROPAR, 2007). A forma aparente da Curva de Bigot encontra-se
representada na Figura 7, tendo como eixo das abscissas a percentagem da
retracao linear de secagem e como eixo das ordenadas, a percentagem de agua
residual.
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Figura 7 - Curva de Bigot.
Fonte: Adaptado de Vieira (2003).

2.5.3.2 Queima

A queima é a etapa final do processo de fabricacdo da ceramica e tem
como objetivo criar condicdes para que ocorram as transformacgdes fisicas e
quimicas da estrutura da composicdo de modo a levar o produto as propriedades
finais desejadas (KINGERY et al. 1976).

Para Boch e Niepce (2007), é a acdo da temperatura sobre a massa
ceramica que transforma esta mistura granular dispersa em um corpo soélido de
elevada resisténcia.

De acordo com Reed (1995), o processo de queima compreende trés
etapas: pré-sinterizacédo, sinterizacéo e resfriamento.

A sinterizac8o constitui-se a etapa mais complexa do processo, a qual,

para se alcancar as propriedades desejadas, requer um significativo
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conhecimento do material e do processo utilizado. Entretanto a pré-sinterizacdo e
o resfriamento ndo devem ser desconsiderados.

Segundo Mas (2005), na fase crua, as particulas estdo conectadas pela
plasticidade. Acima de 700 °C, os fundentes (os 6xidos de potéssio, sodio e ferro,
entre outros) formam liquido de alta temperatura, ou seja, vitrificam e consolidam
as particulas.

Mas (2005) compara a sinterizagcdo do corpo ceramico, por fase liquida,
como a formacao de "soldas internas" entre as particulas do composto ceramico,
Figura 8. Conforme o corpo vai se resfriando, o liquido entre as particulas sdlidas
internas forma "pontos de solda". Quanto mais elevada é a temperatura de
gueima, maior € a quantidade de liquido que se forma e a malha dos pontos de

solda internos se torna cada vez mais densa.

Figura 8 - Esquema de sinterizagao.
Fonte: Adaptado de Méas (2005).

O processo de queima envolve fundamentalmente 4 fendmenos:
consolidacdo, densificacdo, crescimento ou decréscimo de alguns grdos ou
desaparecimento de outros e reacfes fisico-quimicas no material granular e
depois no material consolidado (BOCH e NIEPCE, 2007).

Devido as reagc0es que ocorrem no processo de queima, as fases de
aquecimento e de resfriamento devem acontecer de forma controlada, pois tais
reacdes ocorrem em diferentes intervalos de temperatura (ABAJO, 2000).

De modo geral, as principais transformacdes que se dao nos materiais

argilosos em decorréncia da temperatura estdo descritos a seguir.

e Entre 20 e 150 °C elimina-se a agua livre, o forno funciona como um

nA

secador, destacando que as moléculas de agua ("agua interna") do

cristal de argila permanecem na massa (MAS, 2005).
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Até cerca de 200 °C da-se a eliminacdo de éagua coloidal, que
permanece intercalada entre as pequenas particulas de argilominerais
depois da secagem, bem como a &gua proveniente da matéria
organica.

Por volta de 280 °C a gibbsita [AlI(OH);] sofre desidroxilacao
(TOLEDO, 2003).

Entre 320 e 360 °C, ocorre reacao de desidroxilagdo da goethita
[FeO(OH)] (em 320 °C — com substituicdo isomorfica por Alz*, muito
préximo da gibbsita, e 360 °C - sem substituicdo por Als") (TOLEDO,
2003).

Entre 350 e 650 °C se a argila contém carbonatos, estes comecam a
se dissociar. Primeiramente ocorre a dissociacdo do carbonato de
magneésio e, em temperaturas mais elevadas, cerca de 800 °C, ocorre
a dissociacao do carbonato de célcio, bem mais abundante.

Entre 450 e 650 °C, da-se a decomposicdo dos minerais de argila
propriamente ditos, com libertacdo de agua de constituicdo
(quimicamente combinada), constituinte fundamental da argila
contendo silica e alumina. No momento exato em que perder essa
agua de constituicdo, as propriedades argilosas serdo perdidas de
modo irreversivel (MAS, 2005).

Em temperaturas em torno de 570 °C, da-se a rapida transformacéao
do quartzo na sua forma cristalina a para quartzo 3, ocorrendo uma
expressiva expansao (durante o resfriamento, nessa temperatura,
ocorre retracao) (SANTOS, 2001).

Entre 700 e 900 °C, ocorre o inicio da fusdo dos alcalis e 6xido de
ferro. A partir de 700 °C a resisténcia atinge um minimo toleravel.
Segundo Mas (2005), dependendo das matérias-primas fundentes,
um bloco estrutural queimado entre 900 e 950 °C pode resistir de 6 a
10 MPa, o que se considera muito.

Acima dos 700 °C, iniciam-se as reacdes quimicas da silica e da
alumina com os elementos fundentes, formando silico-aluminatos que
sdo responsaveis pela resisténcia fisica, quimica e pela estabilidade
da peca ceramica (SANTOS, 2001).
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e A maxima dilatacdo ocorre, geralmente, em torno dos 800 °C.
Podendo-se, a partir dessa temperatura, estabelecer um patamar de
queima.

e Por volta de 900 e 950 °C inicia-se a retracdo de sinterizagao e,
portanto, as transformacdes mineraldgicas. Entdo, em uma variagédo
de temperatura muito curta, ocorre um aumento rapido de retracéo.

e Quando a temperatura é elevada ao méaximo, para a ceramica
vermelha aproximadamente 1000 °C, o material comega a se retrair e
dispensar a alimentacdo de combustivel. O material continua a se
retrair e a fornecer calor ao ambiente do forno de modo inverso ao
gue ocorre no pré-aquecimento, inicio da queima (SANTOS, 2001).

e A partir de 1000 °C ocorre a reorganizacdo dos cristais formando
nova estrutura cristalina. Pode-se observar um aumento de
resisténcia mecanica. A diminuicdo da absorcao de agua evidencia o
fechamento dos poros com mais ligagbes vitreas. Em temperaturas
mais elevadas, o grés chega aos 3% de absorcdo de agua e o grés
porcelanico chega a menos de 0,1% (MAS, 2005).

e O resfriamento da peca deve ocorrer de forma lenta na faixa de
temperatura entre 600 e 560 °C, pois neste intervalo ocorre a
transformacao alotrépica do quartzo- para o quartzo-a e, portanto, a
peca que apresenta grande conteudo de silica tende a apresentar
baixa resisténcia ao choque térmico, ndo podendo sofrer variacdes
bruscas de temperatura (MAS 2005; DUTRA 2007). Portanto, o ciclo
de queima deve ser conduzido de modo que seja capaz de permitir
gue as transformacdes térmicas ocorram e que as propriedades finais
do produto sejam asseguradas. Vale lembrar que as reagdes que
ocorrem nos corpos ceramicos durante o processamento da queima
variam em funcdo do tipo de argila utilizada no processo de
fabricacéo (DUTRA, 2007).

2.5.3.2.1 Curva de queima tedrica

Conforme foi exposto, durante o aquecimento e resfriamento o material

ceramico experimenta faixas de temperaturas criticas. Nestas faixas o operador
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deve conduzir a queima de forma cautelosa, pois € grande a probabilidade da
ocorréncia de defeitos. Deste modo é preciso identificar os limites de temperatura
de queima e estabelecer uma relacdo com as propriedades adequadas e
necessérias para um bom desempenho dos materiais (DUTRA, 2007). Sendo
assim, é necessario que se construa, previamente, a curva de queima teorica por
meio de uma sequéncia de dados de tempo e temperatura, estabelecendo-se as
faixas criticas em que o aquecimento ou o resfriamento deve ser controlado
(acelerado ou retardado). A partir do conhecimento dos fatores como composicao
quimica e mineraldgica, tamanho de particulas dos componentes da massa,
temperatura de queima e distribuicdo do calor € possivel estabelecer uma curva
de queima otima (DUTRA, 2007 e VIEIRA, 2002). A curva de queima oOtima é
alcancada quando a velocidade de queima nédo conduz a perda de qualidade do
produto (VIEIRA, 2002).

Os ensaios de caracterizacdo térmica sdo uma importante técnica para
estabelecer a curva de queima otima. Estes ensaios fornecem indicios valiosos
dos eventos térmicos que ocorrem durante a queima de uma matéria-prima
ceramica e permitem apurar as variacbes dimensionais ocorridas em pequenos
intervalos de temperatura. As temperaturas criticas sao detectadas com auxilio
das analises termogravimétrica e termodiferencial. Os gréaficos desses ensaios
revelam as variacdes de massa e das reacdes quimicas que liberam ou absorvem
calor durante o processo de queima. A curva construida teoricamente ndo sera a
mesma que a curva obtida na prética, devido as variaveis inerentes ao processo
gue ndo podem ser controladas, mas deve-se aproximar ao maximo (PADOA,
1990).

Definir a velocidade da queima (tempos/temperatura) € um fator essencial
quando se visa a qualidade final do produto e a economia do consumo de
energia. Temperaturas e tempos mal dimensionados podem levar & obtencéo de
pecas sobrequeimadas (com alto consumo de energia) ou a pecgas cruas (com
propriedades inapropriadas) (DUTRA, 2007; JUSTO, 1999).

A Figura 9 apresenta uma curva tipica de queima em fornos continuos
contendo 3 trechos bem distintos: subida ao pré-aguecimento; patamar ou
manutencdo da temperatura e descida ou resfriamento (MAS, 2005). A curva
mostra os trechos de subida e descida lentas destinadas a evitar trincas por

choque térmico.
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(1) Subida ao pré-aquecimento (saida da 4gua de
umidade);

5 e00°C (2) Inicio da subida lenta para evitar trinca de

Y aquecimento;

(3) Inicio do patamar de queima (manutencao de
temperatura);

(4) Descida ou resfriamento rapido;

| o (5) Inicio da descida lenta (destinada a evitar
! choque térmico).

Figura 9 - Curva de queima
Fonte: Mas (2005).

2.5.3.2.2 Queima lenta (Tradicional)

Segundo Carter e Norton (2007), as variagcdes na taxa de aquecimento
sdo escolhidas de modo que as mudancas de estado para o qual o produto é
sujeito (tensbes que surgem a partir da expansdo térmica do corpo e da
combustédo de ligantes) ndo causem danos ao produto final.

Estudo realizado nas industrias pela FEAM (2012) indicou que o ciclo de
queima apresenta grande variacdo entre os empreendimentos. A fase de pré-
sinterizacdo dura entre 8 e 40 horas, com média de 20 horas, enquanto a fase de
gueima propriamente dita dura entre 14 e 48 horas com média de 36 horas. A
fase de resfriamento pode chegar a até 72 horas, com média de 24 horas. Dessa
forma, o ciclo total de queima varia de 24 horas até 160 horas, mas a média das

ceramicas visitadas foi de 58 horas.
2.5.3.2.3 Queima rapida

Considerando que o ciclo de queima estd intimamente associado as
transformacdes estruturais que ocorrem nas matérias-primas € com 0 CoOnsumo
de energia, o ideal é utilizar um ciclo de queima tao rapido quanto possivel, desde
que a velocidade das transformagdes nao afete a qualidade do produto (DUTRA,
2007).

As primeiras experiéncias industriais de queima rapida com blocos e
telhas ceramicas foram realizadas em 1989 na Alemanha e em 1992 na Italia
(DONDI et al., 1999).
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Atualmente, a tecnologia de queima rapida é utilizada no processamento,
especialmente, de revestimento ceramico (pisos e azulejos). Nesse segmento
industrial, adotam-se fornos a rolos, tendo como principal combustivel o gas
natural. A maior vantagem deste processo é a redug¢do do tempo de ciclo de
queima, cuja média é de 40 minutos contra ciclos que chegam a até 160 horas
para queima tradicional. Adicionalmente, 0 processo de queima rapida pode
proporcionar obtencdo de pecas ceramicas com elevada resisténcia mecanica e
baixa absorcdo de agua (FACINCANI, 2002; MAS, 2005; VIEIRA, 2002).

A possibilidade de inclusdo da técnica de queima répida no
processamento da ceramica vermelha tem motivado pesquisadores da area
ceramica a uma revisdo das técnicas convencionais de queima. Busca-se, com a
inclusdo desta técnica na fabricacdo da ceramica vermelha, aumentar a
produtividade, melhorar a qualidade e, ainda, com possibilidade de reduzir o custo
de producéo (DUTRA et al., 2009; VIEIRA, 2002).

De maneira geral, o termo queima rapida ndo tem precisdo. Muitas vezes
0 que é rapido sob um ponto de vista pode ser lento para outro. O termo é usado
como um comparativo do tempo total de queima atual para o tempo total de
gueima que se implanta. Desse modo, qualquer reducdo no tempo do ciclo de
gueima, poderia ser associada ao processo de queima rapida. Atualmente, sdo
considerados ciclos de queima rapida aqueles que empregam tempos de queima
abaixo de 90 minutos (DUTRA, 2007 e VIEIRA, 2002).

Os processos de queima rapida tém reduzido drasticamente os ciclos de
gueima de diversos produtos, alguns dos quais sdo mostrados na Tabela 4
(VIEIRA, 2002).

Tabela 4 - Tempos habituais de queima.

Produtos Ceramicos Queima Tradicional Queima Réapida

Revestimentos 35 horas 40-60 minutos
Pavimentos 35 horas 60-90 minutos
Ceramica Sanitaria 120 horas 7-10 horas
Louca 65 horas 2-8 horas

Fonte: Adaptado de VIEIRA (2002).

O que se pretende com a queima rapida € que a energia térmica gerada
no forno a alta velocidade seja transmitida as pecas e penetre em seu interior,

também, a elevada velocidade, de modo que as transformacdes fisicas e
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quimicas as quais a matéria-prima experimenta, permitam a fabricacdo de um
produto ceramico de qualidade aceitavel e dentro das especificacdes técnicas
requeridas (VERDUCH, 1984).

Segundo Dutra et al. (2009), entre os principais obstaculos a serem
considerados para implementar um ciclo de queima rapida, na producdo da
ceramica vermelha, estdo a grande heterogeneidade das matérias-primas
(argilas) e a presenca de elevada quantidade de matéria organica e o ferro, pois
estes constituintes ndo contribuem favoravelmente quando se acelera o ciclo de
queima.

Uma das principais causas do aparecimento do defeito chamado “coracéo
negro” em pecas ceramicas esta associada a presenca de particulas de vegetais
e da decomposicdo de animais (compostos de carbono) e ainda substancias
humicas presentes na argila (DUTRA, 2007).

Entre as principais condicdes necessarias para a obtencdo da queima
rapida estd uma formulacdo equilibrada e reativa. Além disso, a reducdo no
tamanho das particulas melhora a cinética das reacdes, diminuindo a temperatura
e/ou tempo de queima (CONCEICAQ, 2014; MENEZES, 2007).

A tecnologia empregando fornos rapidos (a rolos) para queima de blocos
ceramicos ocorreu nos Estados Unidos (EUA) em 1970 e, logo a seguir, na
Europa (SCHWOB, 2007; FACINCANI, 1992).

Na ltalia, deu-se inicio na producdo de blocos ocos em fornos leves e
rapidos a rolos, ainda na década de 70, com ciclos de 3,5 horas (SCHWOB, 2007
e FACINCANI, 1992).

Entre os anos 1985 e 1990, desenvolveu-se na Franca a queima de
telhas prensadas via umida.

Na época, ja se obtinham ciclos completos de 7 a 8 horas, em indlstrias
colombianas (SCHWOB, 2007 e FACINCANI, 1992).

Segundo Dutra et al. (2009), os ciclos de queima mais rapidos da
ceramica vermelha, na industria brasileira, sdo obtidos com a utilizacdo de fornos
do tipo tunel, com ciclos de queima que variam de acordo com o tamanho dos
fornos.

N&o foram encontrados relatos na literatura sobre a producé&o industrial de
ceramica vermelha, utilizando a tecnologia de queima rapida no Brasil. Todavia

varios pesquisadores demonstraram que a tecnologia de queima rapida possui
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elevado potencial para otimizar o método de queima no segmento de ceramica
vermelha.

Assim, como exemplos, sdo apresentados trés trabalhos (ELYZEU, 2014,
HOLANDA E SALEIRO, 2012 e DUTRA et al.,, 2009) relacionados a ciclos de
queima.

Elyzeu (2014), em estudo do processamento da ceramica vermelha por
gueima rapida (ciclo de 30 minutos e temperaturas de 950 e 1050 °C), utilizou-se
de cinco amostras de argilas da regido sul do estado de Santa Catarina. Apos
caracteriza¢cfes e ensaios tecnoldgicos, selecionou trés argilas e desenvolveu dez
formulacbes para posterior avaliacdo das propriedades tecnolégicas. A partir dos
resultados obtidos com as massas formuladas, verificou que quatro matérias-
primas atendiam a todos 0s requisitos.

A Tabela 5 apresenta os padroes estabelecidos para 0s ensaios
normatizados e padrbes sugeridos em literatura para ensaios ndo normatizados,
porém relevantes a qualidade do produto final. Nesta Tabela esta indicada a
adequacao ou nao das formulacdes a estes parametros, representando-se por um

X aqueles que atendem aos requisitos e com um 0 aqueles que n&o atendem.

Tabela 5 - Adequacéao aos requisitos tecnoldgicos.

Propriedades 950 °C / 90 minutos

Formulacbes 1 2 3 4 5 7 8 9 10
AA (8%<X<22%)
MREF (5,5<X, Mpa)
RLQ (X<6%)

Cor

Coracgéo Negro
Propriedades
Formulacbes

AA (8%<X<22%)
MRF (5,5<X, Mpa)
RLQ (X<6%)

Cor

Coracgéo Negro
Propriedades
Formulagdes

AA (8%<X<22%)
MREF (5,5<X, Mpa)
RLQ (X<6%)

Cor

Coracgéo Negro
Propriedades
Formulacbes

AA (8%<X<22%)
MREF (5,5<X, Mpa)
RLQ (X<6%)

Cor

Coragéo Negro
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A seguir sdo apresentados os Graficos e as Tabelas dos principais
resultados obtidos no trabalho de Elyzeu (2014).

A Figura 10 mostra a presenca das fases cristalinas quartzo, caulinita,
mica/muscovita e ilita, sendo que todas as amostras apresentam em comum 0O

quartzo e o argilomineral caulinita.

Legenda: e Quartzo e Caulinita e« Mica/Muscovita « llita
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Figura 10 - Difratograma de Raios X das matérias-primas.
Fonte: Elyzeu (2014).

A composi¢cdo quimica em o6xidos das amostras, Tabela 6, apresenta
percentuais de SiO, de 62,0% a 78,8%, caracterizando-as como materias-primas
altamente silicosas. Os percentuais de alumina entre 11,4% e 21,3% néo
caracterizam as argilas como refratarias, pois estdo abaixo de 46% normalizados
pela ABNT. A perda ao fogo, também mostrada na Tabela 6, foi de 5% a 10% o
gue mostra que as argilas séo tipicas de ceramica vermelha. Os percentuais de
Fe,O; de 2,9% a 9,3% resultaram em diferentes tonalidades das pecas

gueimadas.



Tabela 6 - Andlise quimica das amostras.

Caracterizacoes VFoAZ MAA Tagua MAS VFrAZ
Analise SiO; (%) 62,4 70,2 68,2 62,0 78,8
Quimica Al,O3 (%) 21,3 160 16,3 182 114

Fe,03 (%) 31 44 45 9.3 2,9
MO (%) 23 38 46 2,6 0,5
P.F. (%) 10,0 5,0 57 7,0 5,8
Dilatometria  dL/Lo (%) -48 -5,2 -5,6 -3,7 -0,65
CET (x10%C™) 587 7,45 753 575 10,39
Ensaios RLS (%) 7,24 6,39 4,87 9,31 8,48
Tecnologicos RLQ (%) 1,93 0,23 0,42 0,11 0
AA (%) 14,6 16,7 15,4 19,5 17,8
MRF (MPa) 15,12 6,11 10,72 2,82 1,17
IP (%) 125 8,5 80 8,0 7,5
DTP D10 (um) 1,34 1,29 1,77 157 1,75

Fonte: Elyzeu (2014).
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A Tabela 7 apresenta os valores das temperaturas de maxima taxa de

densificacdo (Tmbp), coeficiente de expansédo térmica (CET) entre as temperaturas

de 25 a 325 °C e a retracdo total (RT) na temperatura final do processo de

gueima.

Tabela 7 - Resultados do ensaio de dilatometria.

Mat. Prima TMD (°C) CET (x10-6 °C™) RT (%)
VFoAZ 1041,3 5,87 -4.,8
MAA 1078,2 7,45 -5,2
Tagua 1057,0 7,53 -5,6
MAS 1059,3 5,75 -3,7
VFrAZ 1100,0 10,39 -0,65

Fonte: Elyzeu (2014).

As amostras apresentaram retracéo final (Rr) variando de -0,65% e -5,6%

0 que foi considerado baixo pelo autor. Com excecdo de uma argila (MFrazZ) o

valor do CET de todas amostras variaram entre 5,8 e 7,5x10° °C™. Segundo o

autor, com este valor elevado de CET € grande a probabilidade das amostras

apresentarem trincas de resfriamento devido a menor resisténcia ao choque

térmico.

A Tabela 8 mostra os valores cumulativos de tamanhos de particula em

fungédo do tamanho maximo retido nestes percentuais.
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Tabela 8 - Percentuais retidos de tamanho de particula.
VFOAZ MAA Tagua MAS VFrAZ

@ a 10% (D10) 1,34 129 177 157 175
@ a 50% (D50) 520 501 1020 7,89 8,46
@ a 90% (D90) 18,80 22,20 30,20 27,60 27,70
@ médio (um) 796 875 1330 11,40 11,90

Fonte: Elyzeu (2014).
A Tabela 9 apresenta os resultados obtidos para os limites de Atterberg.

Tabela 9 - Limites de Atterberg.
VFoOAZ MAA Tagua MAS VFrAZ

LL 32,5 28,5 25,5 30,5 22,5
LP 20,0 20,0 17,5 22,5 15,0
P 12,5 8,5 8,0 8,0 7,5

Fonte: Elyzeu (2014).

O percentual de umidade utilizado para todos os experimentos foi de
25%, referentes a massa seca, sendo acrescido o percentual de umidade
necessario a conformacéo dos corpos de prova por extrusao, conforme avaliagéo

da plasticidade apresentada no grafico da Figura 11.
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Figura 11 - Plasticidade das composi¢cdes experimentais.
Fonte: Elyzeu (2014).

A Figura 12 apresenta os valores dos ensaios de RLq referentes a todos
0S experimentos nos quatro ciclos de queima. O desvio padréo apresentado esta
relacionado a wuma populacdo de 10 amostras para cada ensaio,
desconsiderando-se o0 erro relacionado ao equipamento de medi¢cdo, o

paquimetro.
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Figura 12 - RLQ em distintos ciclos de queima.
Fonte: Elyseu (2014).

A Figura 13 mostra os resultados de absor¢do de agua para todos os

experimentos nos quatro ciclos de queima estudados.
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Figura 13 - Absor¢céo de agua em diferentes ciclos de queima.
Fonte: Elyzeu (2014).

A Figura 14 mostra os resultados de resisténcia mecéanica a flexdo (MRF)
para todos os experimentos nos quatro ciclos de queima estudados, sendo que a
linha pontilhada representa um valor minimo de 5,5 MPa sugerido para aplicacao

em tijolos furados, segundo o autor.

30
4 730 min 950°C 90 mn 950°C
30 min 1050°C  ®90 mun 1050°C

MRF (MPa)

Figura 14 - Resisténcia mecanica a flexdo em distintos ciclos de queima.
Fonte: Elyzeu (2014).
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A Figura 15 mostra os resultados de densidade aparente apds a queima

(DapQ) para todos os experimentos nos quatro ciclos de queima estudados.

1.85

30 mun 950°C %90 nun 950°C
1.8 + 30min1050°C =90 min 1050°C

Figura 15 - Densidade aparente (g/cm3) para os distintos ciclos de queima.
Fonte: Elyzeu (2014).

A Figura 16 mostra os corpos de prova relativos a todos os experimentos
onde é possivel observar uma boa homogeneidade quanto a cor de queima,
mostrando também a superficie de fratura, onde € possivel identificar a formacao

do defeito “coracéo negro” em diversos experimentos.

950°C/90min

950°C/30min

1050°C
90min

1050°C/30min

Figura 16 - Corpos de prova queimados a 950 °C / 90min.
Fonte: Elyzeu (2014).
Holanda e Saleiro (2012) em estudo comparativo das propriedades
tecnologicas, utilizaram uma matéria-prima argilosa da regido de Campos dos
Goytacazes/RJ e submeteram-na aos ciclos de queima lenta (tradicional) e

gueima rpida. Para o ciclo de queima lenta, utilizou-se a taxa de aquecimento de
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1 °C/min e, para o ciclo de queima rapida, 10 e 20 °C/min. Em ambos os ciclos, as
temperaturas de queima foram de 700 a 1100 °C.

A seguir sdo apresentados os Graficos e as Tabelas dos principais
resultados obtidos neste trabalho.

A Figura 17 mostra que, além da fase da caulinita foram detectados picos

de gibbsita, goethita, quartzo, feldspato e illita/mica, conforme padrao de DRX.
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Figura 17 - Difratograma de Raios X da amostra de argila vermelha
Fonte: Holanda e Saleiro (2012).

A composicdo quimica e a perda ao fogo, Tabela 10, confirma que a
amostra de argila € composta principalmente do argilomineral caulinita. Composta

essencialmente de SiO; e Al,O3, correspondendo a cerca de 72,46%p.

Tabela 10 - Composicao quimica da argila vermelha usada (% em peso).

SiO; 40,31
Al;O3 32,15
Fe>03 10,83
TiO, 1,49
CaO 0,32
MgO 0,78
K20 2,37
Na,O 0,62
MnO 0,10
PF 11,03

PF = perda ao fogo
Fonte: Holanda e Saleiro (2012).
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A Tabela 11 apresenta as caracteristicas fisicas da amostra. Observa-se
que densidade real de 2,67 g/cm?® reflete a sua analise mineraldgica, e é tipica de

materiais argilosos.

Tabela 11 - Caracteristicas fisicas da amostra.

Caracteristicas Alcance
Densidade real (g/cm?®) 2,67
Argila (%) 31
Silte (%) 55
Areia (%) 14
Limite liquidez (%) 65,2
Limite plasticidade (%) 27,5
indice plasticidade 37,7

Fonte: Holanda e Saleiro (2012).

A Tabela 12 apresenta os valores das propriedades tecnoldgicas das
pecas de ceramica mensuradas apés secagem a 110 °C.

Tabela 12 - Propriedades tecnolégicas das pecas de ceramica vermelha secadas
a 110 °C.

Densidade aparente

(g /cm3) Resisténcia a flexao

Retracao linear (%)

4,53 +0,45 1,62 + 0,04 3,34+£0,74

Fonte: Holanda e Saleiro (2012).

A Figura 18 mostra a retracdo linear em funcdo do ciclo de queima para
todas as temperaturas. Observou-se que a retracdo aumenta com o aumento da
temperatura de queima. Entre 700 e 900 °C, a mudancga foi insignificante entre
(0,62% para 1,91%). Acima de 900 °C, aumenta acentuadamente (2,49% para
9,65%).

10 - -a— 1°C/min

Retrac¢ao linear (%)

700 800 900 1000 1100
Temperatura (°C)

Figura 18 - Retracdo linear em funcéo do ciclo de queima para todas as temperaturas.
Fonte: Holanda e Saleiro (2012).
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A Figura 19 apresenta a absor¢do de agua em funcao do ciclo de queima
para todas as temperaturas. Observou-se que a absorcao de agua diminuiu com o
aumento da temperatura de queima de forma independente dos ciclos de queima.
Também nenhuma alteragdo significativa foi encontrada na absor¢do de agua das
pecas de ceramica sob diferentes ciclos de queima.
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Figura 19 - Absor¢éo de agua em funcéo do ciclo de queima para todas as
temperaturas.
Fonte: Holanda e Saleiro (2012).

A Figura 20 mostra a porosidade aparente para todas as temperaturas e
ciclos de queima. Em geral, observou-se que os valores de absor¢cdo de agua e
porosidade aparente aumentaram ligeiramente para ciclos de queima rapido

principalmente para 20 °C/min.
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Figura 20 - Porosidade aparente em fungéo do ciclo de queima para todas as

temperaturas.
Fonte: Holanda e Saleiro (2012).
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A Figura 21 apresenta a densidade aparente das pecas. Nota-se que a
densidade aparente cresceu com 0 aumento das temperaturas de queima, sendo
mais significativa acima de 900 °C, de forma independente dos ciclos de queima.
Comparando-se os diferentes ciclos de queima, os valores de densidade aparente

foram levemente menores nos ciclos de queima rapida.
22
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Figura 21 - Densidade aparente em funcéo do ciclo de queima para todas as

temperaturas.
Fonte: Holanda e Saleiro (2012).

A tensdo de ruptura a flexdo das pecas em funcédo do ciclo de queima
para todas as temperaturas é mostrada na Figura 22. Observou-se que até a
temperatura de queima 1.000 °C, os ciclos de queima pouco influenciaram na
resisténcia a flexdo. No entanto, a partir de 1000 °C, foi observada uma tendéncia

de maior resisténcia a flexdo no ciclo de queima lenta.
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Figura 22 - Tensao de ruptura a flexdo em fungéo do ciclo de queima para todas

as temperaturas.
Fonte: Holanda e Saleiro (2012).
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As superficies de fratura das pecas, Figura 23, revelaram a aglomeracao
de particulas de argila de diferentes tamanhos e formas, poros microscopicos e
vazios. Isto mostrou claramente que o uso de ciclos de queima rapida no
processamento de ceramica vermelha ndo causou alteracdo significativa na
textura e porosidade das pecas queimadas. Estes resultados estdo em

conformidade com as propriedades tecnologicas.
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Figura 23 - Microestrutura de ceramica vermelha queimada a 1000 °C em
diferentes ciclos de queima: (a) 1 °C/min (ciclo de queima lenta); (b) 10 °C/min; e
(c) 20 °C/min.

Fonte: Holanda e Saleiro (2012).

Dutra et al. (2009), em estudo comparativo da queima rapida com a
gueima tradicional da ceramica vermelha, utilizaram trés matérias-primas
argilosas do estado do Rio Grande do Norte e as queimaram em temperaturas de
850, 950 e 1050 °C e taxas de aquecimento de 1 e 20 °C/min.

A seguir sdo apresentados os Graficos e as Tabelas dos principais
resultados obtidos neste trabalho.

A Tabela 13 mostra a composicdo quimica, didmetro inferior a 2 um,

diametro médio (dy) e indice de plasticidade (IP) das matérias-primas.
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Tabela 13 - Composicao quimica, diametro inferior a 2 um, didmetro médio (dM) e
indice de plasticidade (IP) das matérias-primas.

Matérias-primas A B C
%

Si02 61,6 42,8 44,3
Al203 26,9 28,8 27,0
Fe203 42 129 11,3

CaO 0,7 22 3.2
Na20 12 15 26

K20 27 51 54

MnO 01 02 0,2

TiO2 06 1,1 09

MgO 08 40 32
Outros 1,2 15 20

d<2um 20,0 13,8 8,5
dM (um) 7,7 98 19,1
IP 10,2 195 9.3

Fonte: Dutra et al. (2009).

A Figura 24 apresenta os resultados da anélise mineralégica obtida por
DRX. Observou-se que as trés amostras apresentam diferentes minerais:
K - caulinita, M - montmorilonita e | - ilita (minerais argilosos)

Q - quartzo e A — albita (minerais néo argilosos)

Q
QI
M
L8 IR M ee %

I
I
~A_ 19&&31 QQ Q C

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55

Figura 24 - Padréo de difracdo de Raios X das matérias-primas (K: caulinita, Q:
quartzo, M: montmorilonita, I ilita, A: albita).
Fonte: Dutra et al. (2009).

As Tabelas 14 e 15 apresentam os resultados da absor¢do de agua, da
retracdo linear e da resisténcia mecanica das matérias-primas submetidas aos

ciclos de queima lenta e rapida, respectivamente.
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Tabela 14 - Propriedades tecnolégicas das argilas: queima tradicional.

Resisténcia mecéanica

Matérias-primas Absorcao de agua (%) Retracéo linear (%) (MPa)
850 950 1050 850 950 1050 850 950 1050
A 18,3%% 18,5°% 16,1°% 0,9°° 1,6 32°% 29°° 46°° 54°°
B 11,9%% 11,4%* 81°* 0,3%° 1,0%° 34°° 11,3* 12,1 131°°
C 12,2°% 11,7°% 111°* 0,2°' 0,1°* 11°* 57 50° 8,0%

Fonte: Dutra et al. (2009).

Tabela 15 - Propriedades tecnoldgicas das argilas: queima rapida.

Absorcao de agua (%) Retracao linear (%) Resisténcia mecanica

Matérias-primas (MPa)
850 950 1050 850 950 1050 850 950 1050
A 17,5°° 18,0%° 16,5°° 1,0°° 1,4°% 22°% 51°" 68" 7,0°°
B 10,3*°  9,9°° nd 0,3 08°° nd 11,7°® 133*° nd
C 11,7 115°% 11,3%% -02°' -01°* 0,0°° 4,9°® 53°° 10,1

Fonte: Dutra et al. (2009).

A Figura 25 mostra as Micrografias das superficies de fratura por MEV da

matéria-prima “A”: (a) ciclo de queima lenta e (b) ciclo de queima rapida (950 °C).

Figura 25 - Micrografias por MEV da matéria-prima “A”: (a) ciclo de queima lenta e
(b) ciclo de queima rapida (950 °C).

Fonte: Dutra et al. (2009).
Os autores dos trabalhos apresentados (ELYZEU, 2014; HOLANDA e
SALEIRO, 2012 e DUTRA et al.,, 2009) mostraram ser viavel tecnicamente a
obtencdo da ceramica vermelha através de ciclos de queima rapida, partindo de

matérias-primas equilibradas entre as quantidades de argilominerais e acessorios.
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3 MATERIAIS E METODOS

Este Capitulo apresenta os materiais e as metodologias utilizadas para o
desenvolvimento da presente pesquisa. O procedimento experimental foi dividido
em trés etapas: a primeira incluiu coleta, beneficiamento e caracterizagdo das
matérias-primas; a segunda compreendeu a preparacdo das massas,
conformacdo e queima dos corpos de prova, e, na terceira etapa, foram
realizados os ensaios fisicos, mecéanico e microestrutural.

O fluxograma da Figura 26 apresenta as etapas adotadas para o

desenvolvimento da pesquisa:

r 1 --------------------------------------------
Coleta e go———
beneficiamento |—»i - geca_geﬂ
das amostras - ~ominuicao
i - Homogeneizacédo
) * i - Peneiramento
i - Fisica : :
i - Quimica i+ —] Caracterizacao
{ - Mineraléaica i *
Conformacdo |- Extruséo
Secagem
* { - Retracéo linear
r——— . de secagem
-Ciclo1 i Amostra Seca |——®: - Massa aparente
i -Ciclo2 414 { - Massa aparente
i -Ciclo3 : | * i relativa
B S s
- ﬂ Queima
¢ . * - Retracao linear
i Analise ‘ _ i -Absorcdo de agua
! microestrutural i Amostra i - Densidade aparente
g Queimada i - Resisténcia mecanica

Figura 26 - Fluxograma da metodologia adotada na pesquisa.
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3.1 Coleta e beneficiamento das amostras e preparacao das

massas
3.1.1 Coleta das amostras

No presente estudo, foram utilizadas duas massas argilosas empregadas
na producao de ceramica vermelha no Polo de Ceramico localizado no municipio
de Campos dos Goytacazes/RJ. Estas massas foram denominadas massa clara
(MC) e massa avermelhada (MV). A massa MC, Figura 27a, € composta por duas
argilas e 20% de areia quartzosa. Uma das argilas € conhecida localmente por
“Carolinho” (com 20% na composicdo) e a outra foi identificada como “Barro
Branco” (com 60% na composi¢cdo). A massa MC foi coletada j4 preparada
(misturada e laminada) e estocada no patio da Industria Ceramica Arte Sardinha,
no distrito de S&o Sebastido, em Campos dos Goytacazes/RJ.

Para obteng&do da massa MV foram coletadas duas amostras de argilas,
em estoque na mesma industria, sendo uma das amostras de cor amarelada,
chamada localmente de Argila Amarela, Figura 27b, proveniente de jazida da
regido de Campos dos Goytacazes e a outra de cor avermelhada foi procedente
de uma jazida da regido de Itaborai/RJ, Figura 27c, tendo sido preparada no
Laboratério de Materiais Avancados (LAMAV), da Universidade Estadual Norte
Fluminense Darcy Ribeiro (UENF).

A industria supracitada foi escolhida pelo fato de seus produtos
apresentarem propriedades fisicas de notoéria qualidade quando queimados por
processo tradicional.

(a) (b) (c)

Figura 27 - Matérias-primas utilizadas na pesquisa.
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3.1.2 Beneficiamento das amostras

bY

Para obtencdo das amostras finais adequadas a caracterizagdo fisica,
quimica, mineraldgica e preparacdo das massas, as amostras primarias passaram
por uma seérie de etapas que envolveram operacfes de secagem, cominuicao,
homogeneizacao e peneiramento com granulometria apropriada para a realizacao
dos ensaios.

Apoés a coleta, as amostras foram secadas, em estufa de laboratorio, a
110 °C por 48 horas. Posteriormente foram submetidas a reducdo manual de
granulacdo em um almofariz e pistilo de porcelana, de forma a permitir a
passagem total, a seco, em peneira ABNT n°® 10 (abertura de 2,00 mm) e
homogeneizada em moinho de bolas (sem bolas).

O peneiramento final foi realizado utilizando peneiras de diferentes

aberturas conforme 0os ensaios:

e Peneira de 20 mesh (0,841 mm) — Andlise granulométrica e
dilatometria.

e Peneira de 40 mesh (0,420 mm) - Analise de plasticidade

e Peneira de 200 mesh (0,074 mm) - Caracterizacdo quimica por
fluorescéncia de Raios X e mineraldgica por difracdo de Raios X.

e Peneira de 10 mesh (2,0 mm) — Preparacéo dos corpos de prova.

3.1.3 Preparacao das massas

Apbs o beneficiamento das matérias-primas, na preparacdo da MV, foram
utilizadas as argilas amarela e avermelhada, peneiradas com peneira ABNT n° 10,
nas proporcdes de 75% e 25%, respectivamente. Em seguida a composicao foi
homogeneizada em um moinho de bolas (sem bolas) durante 15 min. A massa
MC, conforme relatado anteriormente, foi coletada pronta e somente recebeu o
beneficiamento citado no Item 3.1.2. Para atingir o ponto plastico necessario a
conformacao, foram adicionados 29 e 35% de umidade nas massas MC e MV,

respectivamente, a partir das massas secas.
3.2 Caracterizacdo das massas

Os ensaios e as técnicas a seguir foram utilizados para a caracterizagao

das matérias-primas e corpos de prova.
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3.2.1 Analise quimica

Para a determinagcdo da composi¢cdo quimica das massas utilizou-se o
meétodo Espectroscopia de Fluorescéncia de Raios X.

O equipamento utilizado foi da marca UNICAM, modelo Solar 969, do
SENAI - Unidade de Criciima/SC - Centro de Tecnologia em Materiais -
Laboratorio de Desenvolvimento e Caracterizacdo de Materiais.

3.2.2 Teor de matéria organica

A analise do teor de matéria organica (MO) das massas foi realizada, na
Fundenor/Departamento de Producdo Vegetal, segundo a metodologia da
Embrapa Solos (EMBRAPA, 1997), onde se seguiu o padrao descrito no manual
de métodos de analise de solos da mesma.

3.2.3 Analise mineraldgica

O procedimento para analise mineralogica das argilas por difracdo de
Raios X (DRX), foi realizado pelo método do pd, em equipamento marca
SHIMADZU, modelo XRD-7000 X-RAY Diffractometer, com radiagcdo Cu Ka,
varredura 20, variando de 5° a 60°, com passo de 0,02° por segundo, da
Universidade Estadual Norte Fluminense Darcy Ribeiro (UENF) - Centro de
Ciéncias Tecnologicas - Laboratério de Materiais Avangados — LAMAV.

3.2.4 Anélise dilatométrica

A dilatometria das amostras foi realizada em corpos de prova de
dimensdes, aproximadamente, de 10 mm de diametro e 17 mm de comprimento,
resultante da prensagem de 3 gramas da amostra umedecidas com 5% de agua,
com pressdo de 1274,0 kgf/cm?. O equipamento utilizado foi o Dilatdmetro modelo
DIL 402 PC, marca Netzsch, da Universidade Estadual Norte Fluminense Darcy
Ribeiro (UENF) - Centro de Ciéncias Tecnoldgicas - Laboratério de Materiais
Avancados — LAMAV. O ensaio foi conduzido com taxas de aquecimento de 2, 15
e 30 °C/min, de 30 a 1050 °C.

A analise dilatométrica foi realizada com o propdésito de complementar a
identificacdo das fases mineraldgicas das matérias-primas, bem como avaliar o

seu comportamento de queima (retracao e expansao).
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3.2.5 Analise granulométrica

Para analise da curva granulométrica das amostras o ensaio foi dividido
em duas partes distintas, sendo elas: analise granulométrica por peneiramento e
analise granulométrica por sedimentacdo, em conformidade com a norma NBR
7181/84. O ensaio foi realizado no Laboratorio de Engenharia Civil — da
Universidade Estadual Norte Fluminense Darcy Ribeiro (UENF) - Centro de

Ciéncias Tecnoldgicas - Laboratorio de Materiais Avancados — LAMAYV.

3.2.6 Diagrama de Winkler

De acordo com os valores observados nas composicées granulométricas
as massas foram posicionadas no diagrama de Winkler (Figura 33, p.72), a fim de

se verificar a aptiddo das mesmas ao processo de extrusao.

3.2.7 Plasticidade

Para determinacdo da plasticidade, foi escolhido o método de Atterberg,
por se destacar como o principal método de determinacdo da plasticidade, pela
sua simplicidade e sensibilidade. O método de Atterberg determina o intervalo de
umidade em que uma argila ou massa argilosa possa ser moldavel. O IP é
calculado considerando os limites de liquidez (LL) - NBR-6459/84 e o limite de
plasticidade (LP) - NBR 7180/84. O LP indica a porcentagem minima de agua
necessaria para se fazer moldar uma massa, LL determina a umidade na qual
uma massa ndo tem mais suficiente consisténcia para ser moldavel e IP é a
diferenca entre LL e LP.

O indice de plasticidade é obtido a partir da Equacio 1:
IP=LL-LP (1)

Em que:

IP: indice de plasticidade (expresso em %);
LP: Limite de plasticidade;

LL: Limite de liquidez.
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3.3 Conformacéo dos corpos de prova

Foram conformados 200 corpos de prova de cada massa, por extrusao
com vacuo, nas dimensées 80 mm x 30 mm x 20 mm, em uma extrusora
laboratorial da marca Verdés, Figura 28, do LAMAV - UENF.

Figura 28 - Extrusora laboratorial.
Fonte: Autor

3.4 Propriedades apés extrusao
3.4.1 Massa especifica aparente

A determinacdo da massa especifica aparente (MEA) dos corpos de
prova Umidos, secos e queimados foi realizada utlizando-se o método
dimensional, de acordo com a norma ASTM C373-72 (1997). As massas foram
determinadas em balanca digital com resolucdo de 0,01 g e as dimensdes foram
medidas com um paquimetro digital com resolugédo de 0,01 mm. O resultado da
massa especifica foi obtido a partir da média aritmética dos valores de 13 corpos
de prova e calculado de acordo com a Equacéao 2:

MEA =" ()

onde:

MEA = massa especifica aparente do corpo de prova (g/cm3);
M = massa do corpo de prova (Q);

V = volume do corpo de prova (cm3).

3.4.2 Massa especifica relativa

A densidade relativa foi calculada utilizando-se a Equacéo 3:
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MEAs

MEA,. = (3)

r

Onde:
MEAe = massa especifica aparente relativa do corpo de prova a seco

MEAs = massa especifica aparente do corpo de prova a seco (g/cms).
Pr= massa especifica real dos graos (g/cm3).

3.4.3 Retracgéao linear de secagem

Com as medidas do comprimento da amostra apés a conformacao (Lu) e
do comprimento da amostra apds a secagem a 110 °C (Ls), calculou-se o valor da
retracdo linear de secagem (RLs) por meio da Equacédo 4 (WOLFF, 2008).

RLs(%) = ““L;” x 100 (4)

u

O Instrumento usado para medicdo do comprimento das pecas foi um
paquimetro digital, com precisdo de 0,01 mm.

3.4.3.1 Curva de Bigot

O comportamento dimensional dos corpos de prova durante 0 processo
de secagem foi avaliado através da curva de Bigot. Para elaborar a curva de
Bigot, foram feitas as medidas de variacdo de massa e comprimento dos corpos
de prova submetidos ao processo de secagem em estufa a 60 °C, com o controle

da variacdo dimensional em intervalos de 2 horas até massa constante.

3.5 Queima

A queima dos corpos de prova foi realizada utilizando um forno
laboratorial para queima rapida da marca MAITEC, modelo FSCQ - 1300/3. Nas
gueimas lentas, as pecas foram colocadas no interior do forno em temperatura
ambiente e aquecidas a taxa constante de 2 °C/min até atingir as temperaturas de
patamares de queima (800, 900 e 1000 °C), sendo mantidos por 3 horas nestas
temperaturas. Para as queimas rapidas, os corpos de prova foram introduzidos no
forno, também em temperatura ambiente, sendo queimados com taxas de 15 e 30
°C/min e permanecendo nos patamares de temperaturas de queima (800, 900 e
1000 °C) por 5 minutos, objetivando alcancar as propriedades em um curto
espaco de tempo. Em ambos os ciclos, as taxas de resfriamento foram,

respectivamente, as mesmas do aguecimento.
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A Tabela 16 apresenta os tempos dos ciclos de queima (frio a frio),
praticados neste estudo.

Tabela 16 - Tempos dos ciclos de queima (frio a frio).

Taxa de T Tempo do ciclo de
. empetura . . .
aquecimento °C) gueima de_ frio a frio
(°C/min) (min)
800 = 960,0
2 900 =~ 1050,0
1000 =~ 1140,0
800 =~ 108,0
15 900 = 120,0
1000 =~ 132,0
800 =~ 60,0
30 900 =~ 66,0
1000 = 72,0

As Figuras 29a e 29b apresentam as curvas das queimas, usadas neste
estudo.

Curvas de queima Curvas de queima

——2° C/min

—— 30 °C/min
— 15 °C/min

£ 600+

Temperatur.

SRIAR
g

A e B N S e —_—
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150
Tempo (min) Tempo (min)

(@) (b)

Figura 29 - Curvas de queima (tempo na temperatura de patamar - a: 180 min; b:
5 min).

3.6 Propriedades apés queima
3.6.1 Retragéao linear na queima
Para determinar a retracdo linear na queima foram realizadas medicdes

dos corpos de prova antes e depois da queima com o auxilio de um paquimetro

digital com resolugéo de 0,01 mm. Os dados da RLqg foram obtidos por meio da
Equacéo 5:
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Lg)

RLG(%) = = x 100 (5)

onde:

RLq = retragéo linear de queima (%);

Ls = comprimento do CP apds a secagem em estufa (em milimetro);
Lg = comprimento do CP apoés a queima (em milimetro).

3.6.2 Massa especifica aparente apos a queima

Na determinacdo da Massa especifica aparente apos a queima foi

utilizado o método dimensional de acordo com o ltem 3.4.1.

3.6.3 Absorcéo de agua e Porosidade aparente

A absorcdo de &gua foi determinada utilizando-se o principio de
Arquimedes em imersdo em agua de acordo com a norma ABNT, NBR 13818/97.

Os corpos de prova foram secos em estufa, a temperatura de 110 °C, até
atingirem massa constante. Posteriormente foram resfriados no dessecador com
silica-gel até atingir a temperatura ambiente e, com uma balanca de preciséo,
0,01 g foi determinada a massa (M;) de cada corpo de prova. Os corpos de prova
foram imersos verticalmente em um recipiente com &gua destilada com,
aproximadamente, 5 cm da agua acima deles. A 4gua foi aguecida até a fervura e
mantida em ebulicdo durante 2 horas; o nivel de agua foi mantido constante
durante todo o ensaio. Em seguida, os corpos de provas foram colocados sob
circulacdo de agua na temperatura ambiente para que entrassem em equilibrio,
suavemente foram enxutos com uma camurca ligeiramente Umida, e,
imediatamente apds esse processo, foram pesados, tendo sido obtida a massa
umida (My) do material. A absor¢cdo de &agua foi obtida percentualmente pela
Equacéo 6:

AA(%) — (MZA_/I—Ml)

1

x 100 (6)

onde:

AA = Absorcéo de agua, expressa em % de agua absorvida,
M, = massa do corpo de prova Umido, em grama,
M; = massa do corpo de prova apds secagem, em gramas.
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3.6.4 Tensao de ruptura a flexdo

Para determinar a resisténcia mecanica, foram utilizados 13 corpos de
prova e efetuado o ensaio de tensédo de ruptura a flexdo (TRF) com carregamento
em trés pontos de acordo com a norma ASTM C694-77. Este ensaio determinou a
resisténcia mecanica de cada um dos 13 corpos de prova, utilizando a Equacéo 7.
A resisténcia mecéanica de cada lote foi obtida a partir da média aritmética desses
resultados. O equipamento utilizado foi uma maquina universal de ensaio da
marca Instron, modelo 5582, no LAMAV/UENF.

3 LxP
=i az 0
onde:

o = Tensao de ruptura a flexdo, expressa em MPa;
P = Carga aplicada, expressa em N;

L = Distancia entre apoios, expresso em mm;

b = Largura do corpo de prova, expresso em mm;
d = Altura do corpo de prova, expresso em mm.

3.6.5 Andlise microestrutural

3.6.5.1 Microscopia o6tica

Para a microscopia Otica, as pecas foram tomadas aleatoriamente e
cortadas com disco diamantado e suas superficies foram lixadas com lixa 1200.
Depois do preparo, as amostras foram secas e foram feitas a microscopia otica
convencional (microscopio marca Tecnical) e a microscopia Confocal
(microscopio marca Olympus Ols 4000, disponivel no LAMAV/CCT/UENF) para

analise da microestrutura das amostras processadas pelos trés ciclos de queima.

3.7 Tratamento estatistico dos dados

Os dados foram analisados estatisticamente utilizando a Distribuicéo t de
Student. Os critérios de Student sdo fundamentados na distribuigdo normal ou
gaussiana de probabilidades de ocorréncia de erros, adotando a média amostral
em lugar da média populacional ou global de outros critérios estatisticos.

A Tabela Al que apresenta os valores da distribuicdo t com (n - p) graus de
liberdade utilizada para o calculo dos intervalos de confianca deste estudo

encontra-se no Anexo A, assim como as férmulas e resultados dos testes.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste Capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados experimentais
obtidos.

4.1 Caracterizagdo das massas ceramicas
4.1.1 Analise mineraldgica por difracdo de Raios X

As Figuras 30 e 31 apresentam os difratogramas de Raios X das massas
ceramicas MC e MV, respectivamente. De acordo com 0s picos apresentados nos
difratogramas, constata-se que as duas massas apresentam composicao
mineraldgica similar, sendo observados picos comuns caracteristicos as principais
fases cristalinas: Caulinita (Al,032SiO22H,0), Quartzo (SiO;), Mica Muscovita
(KAI;SizAlO0:0(OH,F),), Gibbsita Al(OH); e Feldspato potassico (KO Al,O36Si0,).
Além das fases supracitadas, a massa MV apresenta picos caracteristicos da
Goethita (FeO(OH)). A deteccdo de goethita indica que a argila € de queima

vermelha e que parte do ferro presente esta na forma de hidréxido.

el
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Figura 30 - Difratograma de Raios X da massa MC.
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Figura 31 - Difratograma de Raios X da massa MV.

A caulinita esta presente em muitas argilas utilizadas para fabricacao de
produtos de ceramica vermelha, sendo responsavel pelo desenvolvimento de
plasticidade da massa e da resisténcia mecanica das pecas conformadas. A
predominancia deste argilomineral verificada nos difratogramas das amostras esta
de acordo com a literatura (ALEXANDRE, 1997; HOLANDA e SOUZA, 1999;
VIEIRA, 2001) a qual indica que as argilas da regido de Campos dos
Goytacazes/RJ sdo predominantemente cauliniticas. A presenca de gibbsita em
ambas as massas indica que nem toda a alumina (Al,O3) esteja na estrutura dos
argilominerais. O hidréxido de aluminio (gibbsita) contribui para o aumento da
refratariedade das argilas e da perda de massa durante a queima (HOLANDA et
al., 2000). O quartzo, o feldspato e o mineral micaceo encontrado nas argilas, nas
etapas que antecedem a queima, atuam como desplastificante, diminuindo a
quantidade de agua necesséria para promover a conformacdo, facilitando a
secagem. Na etapa de queima da ceramica, o quartzo age como material inerte,
servindo como um “esqueleto” envolvido pela fase liquida formada. Ja os
feldspatos atuam na formacdo de fase liquida e auxiliam na diminuicdo da
porosidade (MONTEIRO e VIEIRA, 2003). A mica muscovita € um mineral com
morfologia lamelar que pode causar o aparecimento de defeitos nas pecas

ceramicas, como é constituida de 6xidos alcalinos, eventualmente pode também
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atuar como fundente. Esta atuacdo durante o processo de queima dependera do
tamanho de suas particulas e da temperatura de queima. Os picos de goethita

(FeO(OH)) revelam o teor de ferro presente na massa MV.

4.1.2 Analise quimica

A Tabela 17 apresenta os resultados da andlise quimica, da perda de
massa ao fogo e o teor de matéria organica das massas estudadas. Esta analise
indica que tais massas sdo compostas principalmente de SiO, e Al,Os,
correspondendo a 80,27 e 78,78%p das massas MC e MV, respectivamente. Este
resultado ratifica que as referidas massas sdo compostas principalmente do

argilomineral caulinita.

Tabela 17 - Composicao quimica das massas ceramicas estudadas.

Matérias primas/ Massa MC Massa MV
Oxidos (%) (%)

SiO, 52,20 52,94
Al,O3 28,07 25,84
Fe,03 3,46 8,73
K>O 1,31 1,09
TiO, 1,20 1,17
MgO 0,64 0,46
Na,O 0,37 0,16
CaO 0,30 0,12
P,0s 0,11 0,13
MnO <0,05 <0,05
Perda ao Fogo 12,33 9,37
Matéria organica 1,74 0,52

A predominancia dos 6xidos SiO,, Al,O3; e Fe,O3 revela uma composicao
tipica de matéria-prima argilosa para ceramica vermelha. Verifica-se um alto
percentual de Al,O3, que tende a aumentar a refratariedade da massa argilosa
(HOLANDA e PINHEIRO, 2010). O teor de Fe,O3 € 0 que caracteriza uma massa
argilosa de queima, tipicamente, na cor avermelhada. Além disso, 0s minerais
associados ao ferro, como a goethita, presentes na massa MV contribuem
também para a reducdo da plasticidade, facilitam a secagem e diminuem a
retracdo de secagem.

A massa MC apresenta um teor relativamente baixo (3,46%) de 6xido de
ferro (Fe»0O3). Razdo pela qual esta massa argilosa possibilita a obtencéo de

produtos de coloracgéo clara.
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Analisando os teores de oOxido de silicio (SiO,) verifica-se que as duas
massas apresentam valores similares (=52%). O SiO, € um componente essencial
para a massa de ceramica vermelha, visto que favorece a trabalhabilidade,
diminui o tempo de secagem, assim como a retracdo de secagem/queima. No
entanto o SiO, aumenta o coeficiente de dilatagcdo do corpo ceramico e pode
provocar baixa resisténcia mecanica dos corpos ceramicos sinterizados
(MILLOGO et al., 2011).

Observa-se também que as massas apresentam baixos teores de alcalis
(K20, NaO, CaO e MgO). Os compostos alcalinos (K;O, Na,O) e alcalino-
terrosos (CaO e MgO) possuem efeito fundente, o que facilita a formacao de fase
liquida necesséria a consolidacdo das particulas, consequentemente, aumenta a
retracao linear no processo de queima (CARGNIN et al., 2011). A porcentagem de
oxidos de sadio (NayO) e potassio (K,0), que geralmente apresentam-se na forma
de feldspatos, € fator preponderante para o processo de densificacdo da ceramica
vermelha e conferem resisténcia mecanica quando sinterizados entre 950 e 1000
°C (MAS, 2002).

Adicionalmente, verifica-se que o maior percentual de perda ao fogo (PF),
bem como de matéria organica (MO), ocorre na massa MC, 12,33% e 1,74%,
respectivamente. A perda ao fogo é, principalmente, devida a perda da agua de
constituicdo dos argilominerais, principalmente da caulinita e a agua associada
aos hidroxidos existentes (gibbsita e goethita). Além disso, pode estar relacionada
a componentes volateis de matéria organica, sulfatos, sulfetos e carbonatos
(SANTOS, 1975). Portanto o resultado obtido da PF para a massa MC esta de

acordo com a literatura, uma vez que esta massa apresenta maior teor de MO.

4.1.3 Andlise dilatométria

Em geral, as transformacdes fisicas e quimicas que ocorrem na massa
ceramica, podem ser interpretadas a partir das transformacfes térmicas de
variagbes dimensionais (contracdo e expansdo) das amostras. Tais
transformacdes térmicas do processo ceramico ocorrem basicamente nos
seguintes niveis: evaporacédo da agua livre, desidroxilacéo, oxidacéo, formacao de
fase e sinterizacdo da peca ceramica.

A Figura 32 apresenta as curvas dilatométricas das massas estudadas.

Como pode ser visto, de modo geral, estas curvas dilatométricas apresentaram



69

comportamento dilatométrico semelhante com relacdo a forma e as tendéncias
em todo o intervalo de temperatura estudado, com ligeiras acentuacdes de
fenbmenos em alguns intervalos de temperaturas especificos. As diferencas
observadas estdo fundamentalmente relacionadas as diferentes quantidades de
material argiloso e ndo argiloso presentes nas amostras e as taxas de
aguecimento mais elevadas que néo permitiram que algumas reacfes pudessem
ser registradas no intervalo de temperatura esperado. Nota-se que a expansao
méxima foi da massa MC, em torno de 0,3%, quando a temperatura foi de
aproximadamente 660 °C e taxa de aquecimento de 30 °C/min.
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Figura 32 - Curvas dilatométricas das massas estudadas.
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A seguir é feita uma andlise em diferentes intervalos das curvas
dilatométricas de modo a inferir os diferentes eventos que possivelmente
produziram certos comportamentos dilatométricos.

Depois de uma pequena dilatagéo inicial, a partir de 100 °C, aparece uma
contragdo até aproximadamente 250 °C. Este evento pode ser atribuido a
eliminacdo da agua adsorvida. Em seguida uma expanséo linear é observada em
todas as curvas, a qual cessa no momento em que comeca a eliminacdo da agua
de cristalizacao (ABAJO, 2000).

Entre 490 e 590 °C, nas curvas MC2 e MV2, nota-se que o material
experimenta uma intensa retracdo promovida pela rapida saida de agua da
caulinita, processo de desidroxilacdo, transformado-a na fase amorfa
metacaulinita (ABAJO, 2000). E oportuno lembrar que as curvas MC2 e MV2
referem-se as massas ensaiadas com a taxa de aquecimento lenta o que
possibilitou a saida de toda agua de constituicdo, acarretando a referida retracao.

Entre as temperaturas de 570 e 590 °C uma expansdo é observada,
especialmente nas massas MC, em decorréncia da inversdo polimorfa do quartzo
(SiO,) a & B. Ressalta-se que este evento dilatométrico foi mais pronunciado nas
curvas da massa MC devido as particulas de quartzo mais grosseiras presentes
nesta massa.

A partir de 590 °C (entre as curvas analisadas o inicio variou de 590 e 640
°C) até 1050 °C, quando cessou 0 ensaio, ocorrem trés contracdes sucessivas: a
primeira, a partir de 590 °C; que é a mais moderada (até por volta de 830 a 870
°C, dependendo da curva analisada), quando acaba de remover a agua de
cristalizacdo; a segunda retracdo a partir de 830 °C (a 870 °C) até 970 °C (970 a
1020 °C, dependendo da curva analisada) ocorre de forma mais brusca e pode
estar associada a formacao de fase liquida envolvendo eutéticos entre SiO, e 0s
oxidos alcalinos fundente (ROEDER, 1959). Este evento & o principal mecanismo
responsavel pela sinterizacdo e consolidacdo das particulas em ceramicas
argilosas, e € acompanhado de reducdo da porosidade, favorecendo a resisténcia
mecanica (AMARAL, 2016). E a terceira retracao a partir de 970 °C (a 1020 °C de
acordo com a curva analisada) até quando cessou 0 ensaio, corresponde a
nucleacéo da mulita (TOLEDO, 2003).
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Observa-se, ainda, que a maior retracao, na temperatura final do ensaio,
ocorre na massa MV, sendo mais acentuada quando a taxa de aquecimento foi 2
°C/min (1,4%), curva MV2, e reduzindo gradativamente (até 1,1%) com o aumento
da taxa. Por outro lado, a massa MC teve sua menor retragdo, na temperatura
méxima do ensaio, quando a taxa de aquecimento foi de 2 °C/min (0,3%), curva
MC2, e aumentou com incremento da taxa, atingido 0,9%, nas taxas de 15 e 30
°C/min (curvas MC15 e MC30).

4.1.4 Analise granulométrica

A Tabela 18 apresenta resultados da distribuicdo de tamanho das
particulas das amostras estudadas.

De acordo com a classificacdo da International Society of Soil Science
apud Santos (1989) os percentuais de particulas com diametro esférico equivalente
menor que 2 ym sao conferidos a argila, o percentual situado na faixa entre 2 — 20
Mm corresponde ao silte e a fracdo areia corresponde as particulas maiores que
20 um. Assim, constatou-se que as duas massas estudadas sdo constituidas por

argila, silte e areia, conforme distribuicdo apresentada na Tabela 18.

Tabela 18 - Distribuicdo de tamanho de particulas das massas ceramicas.

Composicado granulométrica (%)

Massa —5 m 2-20 pm >20 um
MC 44,1 16,49 39,41
MV 38,16 29,78 32,06

Como pode-se observar, na Figura 33, a massa MC esta localizada fora
das faixas granulométricas sugeridas pelo diagrama de Winkler para fabricacédo
de produtos de ceramica vermelha. Todavia este fato ndo constitui um
impedimento para o uso da referida massa na producdo de ceramica vermelha,
uma vez que se encontra localizada muito proxima a regidao B, que € a regido
apropriada para producéo de telhas. Pode ser observado, na Tabela 18, que a
massa MC apresenta um maior percentual de fragdo granulométrica grossa (> 20
pm) em relacdo a fracdo granulométrica média (2-20 pm). Ressalta-se que
particulas grosseiras geralmente sdo vinculadas ao quartzo (SANTOS, 1989),
constituindo um grande problema na etapa de queima devido a possibilidade de
aparecimento de trincas de resfriamento causadas pela transformacao alotropica

do quartzo a 573 °C, que é acompanhada de redugdo de volume. Em
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contrapartida, acarreta maior facilidade de secagem e menor risco de
aparecimento de defeitos de secagem. Por outro lado, as particulas de
granulometria mais fina, constituintes da fracdo argila, podem propiciar a
reatividade entre as particulas na etapa de queima. Isto esta relacionado ao fato
destas particulas desenvolverem elevadas superficies especificas (MOTTA et al.,
2002; SANTOS, 1989). Ja a massa MV esta posicionada na regiao “B” do
diagrama.

Vale lembrar que a massa MC é composta por duas argilas e,

adicionalmente, 20% de areia.

100% (< 20 pm)

O Massa vermelha

B Massa clara

RVAVAVAVAVA \/\/\/\ JAVANT™

(2220 pm) (> 20 pm)

Figura 33 - Localizacdo das massas ceramicas no diagrama de Winkler
(Classificacéo das regifes: A - materiais de qualidade com dificuldade de
producéo, B - producao de telhas, C- tijolos furados e D - tijolos macicos).

4.1.4 Plasticidade

A Tabela 19 apresenta os resultados da plasticidade das massas
estudadas determinados por meio dos limites de consisténcia de Atterberg.

Tabela 19 - Limites de Atterberg das massas estudadas.

Limites de Atterberg (%)

Massa LL LP P
MC 59 5 259 336
MV 58 1 28 8 29 3

De acordo com Santos (1992), os valores limites de consisténcia de
Atterberg, estabelecidos como referéncia para o processo de extrusao de
produtos de ceramica vermelha, séo: 30 a 60% para o Limite de Liquidez (LL), 15
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a 30% para o Limite de Plasticidade (LP) e 10 a 35% para o indice de Plasticidade
(IP). O limite de plasticidade indica a quantidade minima de agua necessaria para
alcancar uma consisténcia plastica e, consequentemente, a capacidade para
conformar por extrusdo. Valores do LP entre 18-25% s&o considerados 6timos
para extrudar (PINHEIRO e VIEIRA, 2011). O limite de liquidez indica a
guantidade maxima de agua que o material suporta sem alterar seu estado
plastico, ou seja, corresponde a maxima quantidade de agua que pode ser
adicionada a massa ceramica para ainda ser moldavel. O indice de plasticidade
IP se define como a diferenca entre o LL e LP. Considera-se na literatura que a
massas argilosas devem apresentar um IP minimo de 10% (ABAJO, 2000).

A Figura 34 apresenta 0 posicionamento, das massas ceramicas
estudadas, no grafico de prognéstico de extrusédo a partir dos resultados do LP e
do IP, no qual pode-se obter um prognéstico da etapa de conformacdo por
extrusdo (DONDI e MARSIGLI, 1997).

Os resultados dos indices de plasticidade das massas MC e MV, Tabela
19, revelam valores bem superiores aos 10% recomendavel como minimo e
confirmam que as massas sao altamente plasticas (IP>15). A massa MC ficou

posicionada préximo ao limite superior do indice de plasticidade aceitavel.
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Figura 34 - Progndstico de extrusao atraves dos limites de Atterberg das massas
ceramicas estudadas.

A plasticidade esta intimamente relacionada com o tamanho de particula,

uma vez que para as mesmas matérias-primas o tamanho de particula menor
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apresenta maior plasticidade. Neste caso, a quantidade relativa de minerais
argilosos, associada a presenca do maior teor de matéria organica da massa MC,
superiores a massa MV, foi fundamental para a maior plasticidade apresentada
pela massa MC. Essa maior plasticidade pode implicar, no momento da
conformacdo, em uma maior densificagdo da massa MC para uma mesma

pressdo de conformacéo.

4.2 Propriedades tecnoldgicas a seco

4.2.1 Massa especifica aparente a umido, massa especifica aparente a
seco e massa especifica aparente relativa dos corpos de prova.

A Tabela 20 apresenta os valores médios das massas especificas
aparentes (MEA) a umido (medida imediatamente ap6s a conformacdo dos
corpos de prova) e a seco, determinadas pelo método geométrico com auxilio de
paquimetro e balanca, bem como as massas especificas reais dos grdos e a

massa aparente relativa a seco.

Tabela 20 - Massa especifica aparente a imido/seco e a massa especifica real
dos gréos das massas estudadas.

Massas MEA (g/cm®) MEA ciat. ME s (g/cm®)
a umido a seco a seco
MC 1,01%003 1,82%003 0,72%001 2,52
MV 1,86%003 1,71%003 0,660 2,60

A Figura 35a permite visualizar que, mesmo levando em consideracao o
desvio padrdo, ndo se estabelece uma correlacdo entre as massas especificas
aparentes das massas ceramicas estudadas. Observa-se que o valor MEA da
massa ceramica MC é superior ao valor da massa MV. Enquanto a densidade real
dos grdos da massa MV é mais elevada. De modo geral, a MEA da peca
resultante da compactagéo (extrusdo) esta fortemente vinculada a distribuicdo de
tamanho de particula da massa ceramica (GOLDMAN e LEWIS, 1966). Neste
caso a menor da quantidade de agua utilizada para conformacéao das pecas e a
granulometria mais grosseira da massa MC pode ter possibilitado um melhor
empacotamento das particulas, confirmado quando se comparam as massas
especificas aparentes relativas, Figura 35b. Esta propriedade pode ser

incrementada empregando-se distribuicdes granulométricas apropriadas, de modo
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que as particulas menores ocupem 0s vazios entre as particulas maiores. Um
melhor empacotamento a seco favorece as reacdes durante a queima e produz
menor retracdo linear (MONTEIRO et al., 2010).

A massa especifica aparente a seco é, juntamente com a resisténcia
mecanica, uma das propriedades mais importantes da peca compactada

(COELHO, 1991).
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Figura 35 — Massa especifica aparente — (a) a seco, (b) relativa

As propriedades das pecas apés a queima (retracao linear e absorcao de
agua) sofrem influéncias consideraveis da densidade a seco das pegas cruas.
Com efeito, para a mesma composicdo, métodos de preparacdo da massa e
variaveis de queima, a retracdo linear de queima, junto com a capacidade de

absorcdo de agua, atenuam-se a medida que se eleva a MEA da peca crua,
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podendo-se estabelecer uma relacao direta entre essas propriedades da peca
gueimada e a densidade a seco, conforme sera abordado mais adiante.

As técnicas de secagem, assim como 0S processos de queima, tambéem
sao influenciados pela MEA a seco das pecas. A velocidade de secagem da peca
moldada diminui de maneira drastica a medida que se eleva o valor da MEA a
seco. O mesmo ocorre com a velocidade de oxidacdo da peca durante a queima.
Os defeitos mais recorrentes que se observam nas pecas ceramicas estao
exatamente ligados & MEA média, a seco, das pegas (‘coragao negro’,
deformacgfes), com as possiveis varia¢gdes dimensionais de uma pec¢a para outra
ou com a falta de uniformidade da compactacédo pontual nas diferentes zonas da
peca crua (COELHO, 1991).

4.2.2 Retracao linear de secagem

4.2.2.1 Curva de Bigot

As Figuras 36a e 36b apresentam as curvas de Bigot das massas MC e
MV obtidas conforme a metodologia citada. Na massa MC os valores observados
da umidade de extrusdo e retracdo sdo de 28,4% e 4,2%, respectivamente,
enguanto na massa MV valores observados da umidade de extrusdo e retracao
sao de 34,5% e 5,1%, respectivamente.

Estes resultados estdo de acordo com os LP, apresentados na Tabela 19,
p. 72, 0s quais sugerem a adicdo de maior quantidade de agua na massa MV
(28,8%) a fim de atingir a consisténcia necessaria a extrusao. Assim, a eliminacao
desta agua de conformacdo, na etapa de secagem, é responsavel pela maior
retracdo das pecas moldadas com a massa MV.

Outro aspecto que pode ser observado através das curvas de Bigot

apresentadas € a menor quantidade da agua intersticial da massa MV.
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Figura 36 - Curvas de Bigot das massa MC e MV.

4.3 Propriedades apés queima

As principais propriedades fisicas e mecéanicas estudadas na ceramica

vermelha sdo a retracdo linear, a absorcdo de agua, massa especifica,

porosidade aparente e tensdo de ruptura a flexdo. Neste caso, as propriedades

sdo medidas em corpos de prova apos queimados.

4.3.1 Absorcdo de agua

A absorcao de agua é a capacidade que o material possui de aumentar a

sua massa absorvendo a 4gua que o envolve.

A Tabela 21 contém os resultados da absorcdo de agua dos corpos de

prova das massas ceramicas estudadas e seus respectivos desvios padrées, em

funcdo da taxa de aquecimento para todas as temperaturas.

Tabela 21 - Absorcéo de agua dos corpos de prova das massas estudadas (MC e

MV).

Massa Temperatura

Taxa de aquecimento (°C/min)

2 15 30
800 °C 22 .4%031 99 5029 55 53062

MC 900°C  22,0°* 20,392  20,4*0%°
1000 °C 20,504 19 2%033 19 *0:39
800 °C 25,8T04 25 g4%063 55 o3tL04

MV 900 °C 25,3071 o5 27*071 55 01042
1000 °C 22 9061 24 78%055 o4 27097

De acordo com a Tabela 21, observa-se que

aguecimento praticamente néo influenciou na absorcao

0 aumento da taxa de

de agua dos corpos de
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prova conformados com a massa MC e, estatisticamente, ndo influenciou nos
corpos de prova da massa MV. Como esperado, das duas massas, a absorcao de
agua diminuiu com o aumento da temperatura de queima, independentemente da
taxa de aquecimento. Na massa MC, com o aumento da temperatura de 800 para
1000 °C acarretou redugdes de AA 8,5%, 10,7% e 13,5%, respectivamente, para
as taxas de aquecimento de 2, 15 e 30 °C/min. Enquanto que, com mesmo
aumento de temperatura, a massa MV sofreu reducdes de AA de 11,2%, 4,1% e
7,5%, respectivamente, para as taxas de 2, 15, e 30 °C/min. A menor absorc¢éao de
agua foi observada na massa MC, quando as taxas foram de 15 e 30 °C/min,
ambas apresentaram 19,2%, na temperatura de 1000 °C.

Como o comportamento da absorcdo de &gua esta relacionado
diretamente a microestrutura e determina o nivel de porosidade aberta das pecas
ceramicas, basicamente, o incremento desta propriedade pode ocorrer pelos
seguintes motivos: baixo grau de empacotamento dos corpos de prova, a seco,
elevada perda de massa durante a queima e o baixo teor de 6xidos fundentes.
Sendo assim, a menor absor¢cdo de agua dos corpos de prova da massa MC,
pode ser atribuida ao melhor empacotamento desta massa, uma vez que
analisando-se a composicdo quimica das amostras, Tabela 17, p.67, observa-se
gue a quantidade de o6xidos fundentes (K.O + NayO), assim como a perda de
massa, néo justifica a diferenca de AA, pois néo favoreceu nenhuma das massas,
visto que ambas apresentam valores muito proximos. Além disso, observa-se que
a maior perda de massa foi da massa MC, reforcando que o melhor
empacotamento foi um dos fatores que exerceu forte influéncia na AA.

Embora a taxa de aquecimento ndo tenha exercido expressiva influéncia
na AA, a pequena melhoria com aumento da taxa de aquecimento, observada na
massa MC, pode ter ocorrido devido ao rapido aquecimento da superficie da
peca, provocando brusca diminuicdo da permeabilidade e impedindo o fluxo de
gas e vapor do interior da peca durante o aquecimento e, consequentemente,
promovendo o rapido fechamento da porosidade aberta ocasionando menor
indice de AA. Ja o aquecimento lento permitiu o constante fluxo de gas e vapor,
do interior da peca. Esta permeabilidade favoreceu a manutencéo da porosidade
aberta até o inicio da formacao da fase liquida (ABAJO, 2000).

Ressalta-se ainda que as diferencas de temperatura encontradas entre o

centro e a superficie das pecas pode chegar a valores da ordem de 40 °C no
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intervalo de temperatura em que ocorre oxidagcao da matéria organica, entre 200 e
500 °C (MECHIADES, 2001).

A Figura 37 compara graficamente a absorcdo de agua das massas
estudadas em relacdo a taxa de aquecimento para todas as temperaturas de

queima.
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Figura 37 - Absor¢éo de agua em funcéo da taxa de aquecimento e da
temperatura das amostras estudadas.

4.3.2 Porosidade aparente

A porosidade aparente (PA) determina a quantidade de poros abertos
presentes na amostra.

A Tabela 22 contém os resultados da porosidade aparente, dos corpos de
prova das massas ceramicas estudadas e seus respectivos desvios padrbes, em

funcdo da taxa de aquecimento para todas as temperaturas.

Tabela 22 - Porosidade aparente dos corpos de prova das massas estudadas (MC e
MV).

Taxa de aquecimento (°C/min)

Massa Temperatura

2 15 30
800°C 36,5 35807 36,7
MC 900°C 358901 34503 347%9%

1000°C  35,1%°% 333%4° 33,3%0%
800°C  41,00% 40,8%% 41,4%
MV 900°C 41,007 40,8°  40,2°%%
1000°C  39,2%° 40,4*%%" 39,5%%
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A partir da Tabela 22, observa-se que o aumento da temperatura
proporcionou uma diminuicdo da PA das ceramicas, independente da taxa de
aguecimento. Este comportamento € similar a AA. A absorcédo de agua € um bom
indicativo da porosidade, embora ndo represente a porosidade fechada. Deste
modo, os resultados da PA dos corpos de prova queimados apresentaram
analogia em relacdo aos resultados da AA.

Assim como na absorcéo de agua, a menor PA foi determinada na massa
MC na temperatura de 1000 °C, quando as taxas foram de 15 e 30 °C/min, tendo
ambas apresentados valores iguais (33,33%).

De acordo com a Tabela 22 os maiores percentuais de porosidades
aparentes foram constatados na massa MV, valores entre 39,2% e 41,4% de
porosidade aberta, entretanto considerando a dispersdo estatistica ndo se pode
afirmar que houve variacdo na porosidade entre as temperaturas, assim como
entre as taxa de aquecimentos. Na industria ceramica a porosidade permite
avaliar a qualidade do produto final, visto que pecas que possuam menor
porosidade certamente apresentardo melhores propriedades técnicas. A
porosidade aberta afeta diversas propriedades, tais como resisténcia mecanica,
capacidade de isolamento térmico e acustico, resisténcia a geada e
permeabilidade (HOLANDA e SALEIRO, 2012).

A Figura 38 apresenta graficamente os resultados de porosidade aparente
das massas estudadas em relacdo as trés taxas de aquecimento e as trés

temperaturas de queima.
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Figura 38 - Porosidade aparente das MC e MV em funcgéo da taxa de
aguecimento e da temperatura de queima.

4.3.3 Massa especifica aparente na queima

A massa especifica aparente (MEAQ) € a raz&o entre o0 peso do corpo de
prova seco e o seu volume aparente.

Os resultados da MEAQ, das massas estudadas, em funcdo da taxa de
aguecimento para todas as temperaturas e seus respectivos desvios padrdes séo
mostrados na Tabela 23.

Durante o processo de queima, 0s corpos de ceramica vermelha
experimentam diversos processos tais como decomposicao/transformacdes de
fase e sinterizacdo. O que se espera com o aumento da temperatura de queima é
causar maior densificacdo das pecas de ceramica vermelha, sobretudo a partir de
900 °C devido a presenca de fase liquida durante o processo de sinterizacao.
Analisando a massa especifica a seco, Tabela 20, p.74, observa-se que 0S corpos
de prova queimados apresentaram uma massa especifica aparente abaixo dos

valores encontrados para a massa especifica a seco.



82

Tabela 23 - Massa especifica aparente (em %) das massas estudadas apos a
gueima.

Taxa de aquecimento (°C/min)

Massa Temperatura

2 15 30
800°C  1,60°% 1,649 1,61%%
MC 900°C  1,630% 1,717% 1,69°0%

1000 °C 1,69%002 1 771%¥001 9 70002
800 °C 1,579 1 56002 1 57003
MV 900 °C 1,610 1600 1 61%00
1000 °C 1,679 16300 1 6000

Na Tabela 23 pode-se observar que, em ambas as massas, independente
da taxa de aquecimento, o0 aumento da temperatura provocou um aumento
gradativo da massa especifica, exceto na massa MV entre as temperaturas 900 e
1000 °C quando a taxa de aquecimento foi de 30 °C/min. Todavia, este aumento
nao ocorreu de forma gradativa entre as taxas de aquecimento. Na massa MC,
em relacdo & MEA a seco (1,82 g/cm®), a massa especifica aparente dos corpos
de prova queimados sofreu uma reducdo de massa que oscilou entre 5,5%,
guando a taxa de aquecimento foi de 30 °C/min e temperatura 1000 °C, e 12,0%
gquando a taxa de aquecimento foi de 2 °C/min e temperatura 800 °C. J4 na
massa MV esta reducgéo foi menor, variou entre 2,4% e 9,0%. Assim, a redugdo
observada esta relacionada a perda de massa que ocorre, sobretudo, devido a
eliminacao de agua de constituicdo e a matéria organica presente nestas massas.
Ressalta-se que procedimentos que antecedem a etapa de queima, sobretudo
durante a preparacdo da massa e na conformacdo da peca, podem intervir em
todas as propriedades finais da ceramica, inclusive na MEAq (DUTRA, 2007). A
baixa MEA é garantia de boa oxidacdo na fase de pré-aquecimento do ciclo de
gueima e da facilidade na secagem. Por outro lado, baixa MEA prejudica as
propriedades absorcdo de agua e resisténcia mecanica.

A Figura 39 apresenta graficamente os resultados da MEAQ dos corpos
de prova em relacdo as trés taxas de aquecimento e as trés temperaturas de

gueima.
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Figura 39 - Massa especifica das amostras estudadas em funcéo da taxa de
aguecimento e da temperatura de queima.

4.3.4 Retracao linear na queima

Na Tabela 24 sdo apresentados os resultados da retracdo linear na
gueima (RLq) das pecas de ceramica vermelha estudadas em funcéo da taxa de
aguecimento para todas a temperaturas. A retracdo linear € um parametro
tecnoldégico essencial para determinacdo das dimensfes finais da ceramica
vermelha. E almejado que os valores de retracédo linear das pecas queimadas
figuem situados dentro de uma faixa estreita, de modo que garantam constancia

na obtencdo de um produto de ceramica vermelha de alta qualidade.

Tabela 24 - Retragao linear na queima ( em %) das pecas estudadas.

Taxa de aquecimento (°C/min)

Massa Temperatura > 15 30
goo°Cc  0,552*%" 0,60*%* 0,43*%%
MC 900°C  1,15%%% 140*°%%7 186*°%

1000°C  1,79*%%% 220*9%% 219*9%
8oo°C  032%%Y 030%%%° 022%%%
MV 900°C  1,14*%* 0,70*%% 0,52*9%
1000°C  2,02%*0% 120%032 15403

Como se pode observar na Tabela 24, em ambas as massas estudadas,
a RLg aumentou sucessivamente com o aumento da temperatura. Por outro lado,

comparando a RLQg entre as taxas de aquecimento pode-se observar que a
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mudancga de taxa nao influenciou na RLg das duas massas quando queimadas a
800 °C. Verifica-se ainda, na massa MC, um aumento gradativo da RLg com o
aumento da taxa de aquecimento quando queimada a 900 e 1000 °C. J4 a massa
MV, queimada nas temperaturas de 900 e 1000 °C, apresenta reducédo da RLq
entre as taxas de 2 e 30 °C/min.

Nota-se ainda que, na massa MC, a maior RLq (2,19***%) ocorreu
guando a taxa de aquecimento foi de 30 °C/min e temperatura 1000 °C e a menor
(0,43*°°%) para a mesma taxa e temperatura de 800 °C. Ja na massa MV a maior
RLg (2,02*°*%) ocorreu quando a taxa de aquecimento foi de 2 °C/min e
temperatura 1000 °C, sendo a menor RLg (0,22*°%) com 30 °C/min e
temperatura 800 °C. Conforme era esperado, a partir de 900 °C, o aumento da
RLq foi bem mais acentuado. Isto porque em torno desta temperatura ocorre o
inicio da fusdo dos élcalis e 6xido de ferro. A maior retracdo linear da massa MV
em comparacdo com a massa MC, mesmo esta Ultima tendo apresentando maior
perda ao fogo, estad associada basicamente ao menor empacotamento a seco da
massa MV.

Para melhor visualizagdo do comportamento da retracdo linear na
gueima, os dados experimentais sdo apresentados graficamente na Figura 40.

25

—{1—2 °C/min (MC)
—0O—15 °C/min (MC)
204 —/\—30 °C/min (MC)
—K—2 °C/min (MV)
—'e—15 °C/min (MV)
—¢—30 °C/min (MV)

1,54

1,0 +

Retrac&o Linear na queima (%)

0,5 1

0,0 T T |
800 900 1000
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Figura 40 - Retracao linear na queima das pecas ceramicas estudadas em funcao
da taxa de aguecimento e da temperatura de queima.
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4.3.5 Curvas de gresificacéo

7

A curva de gresificacdo € a representacdo grafica simultdnea das
variacfes da absorcdo de agua e retracdo linear da peca com a temperatura de
queima. Estas curvas foram construidas para acompanhar o processo de
densificacdo das massas. Elas também permitem avaliar a tolerancia da massa a
variacbes de temperatura e condicdes de processamento (NASSETTI, 1990),
constituindo uma importante ferramenta de controle de qualidade de massas
ceramicas.

A Figura 41 mostra as curvas de gresificacdo das massas ceramicas
estudadas. Nota-se que o comportamento da ceramica MC, nas taxas de
aguecimento 15 e 30 °C/min, tanto a absor¢édo de agua, quanto a retracao linear é
similar em todo intervalo de temperatura (800 - 1000 °C), enquanto com taxa de
aguecimento 2 °C/min este comportamento foi um pouco diferenciado.

No processamento industrial a retracdo linear na queima 6tima € menor
que 1,5% com a situacao aceitavel entre 1,5 a 3% (DONDI, 2006). De acordo com
os resultados encontrados as massas ceramicas estudadas estéo situadas dentro
das referidas faixas. Com relagéo a AA, o valor maximo permitido por norma para
este parametro € de 8 a 22% (ABNT NBR 15270-3, 2005) para blocos de vedacédo
e 20% para telhas (ABNT NBR 15310, 2005). E possivel observar que somente

0s corpos de prova da massa MC encontram-se um pouco abaixo dos limites

superiores.
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Figura 41 - Curvas de gresificacdo das massas ceramicas estudadas: (a) MC e (b)
MV.



86

4.3.6 Tensao de ruptura a flexao

A resisténcia mecéanica do corpo de prova indica a capacidade de
suportar esforgcos exercidos por cargas que possam levar a rupturas,
esmagamento ou quebras. A Tabela 25 apresenta os resultados obtidos por meio
de ensaio de resisténcia a flexdo por trés pontos e € calculada através de
equacdes que envolvem a forca maxima aplicada e as dimensdes da peca das
ceramicas estudadas neste trabalho. Para melhor visualizacdo, estes resultados
sdo mostrados na Figura 42.

Observa-se na Tabela 25 e na Figura 42 que 0 aumento da temperatura
influenciou na resisténcia mecanica de ambas as massas, independente da taxa
de aquecimento, proporcionando sucessivos aumentos.

Analisando o comportamento da tensdo de ruptura a flexdo (TRF) entre
as taxas de aquecimento, nota-se pequenos incrementos de resisténcia, na
ceramica MC, quando a taxa foi elevada de 2 para 15 °C/min, mas a tendéncia
nao se manteve para a taxa de 30 °C/min, inclusive havendo decréscimos da TRF
guando as temperaturas foram de 900 e 1000 °C. Tal fato pode ter origem nas
trincas observadas nos corpos de prova apdés a queima, provavelmente, em
decorréncia de: processo de secagem, tendo sido potencializada com a alta
velocidade de aquecimento; durante o0 aquecimento e o resfriamento,
provenientes das tensdes produzidas pela transformacdo do quartzo, uma vez
que esta massa apresentou granulometria mais grosseira; tais trincas, podem
ainda ter sido originadas das tensdes geradas no interior da peca provenientes
das reacOes que levaram as pecas a apresentarem o defeito “coragdo negro”, ou
seja, a fusibilidade da massa na regido em que o ferro esta reduzido (coracéo
negro) € maior do que no restante da peca e isso dificulta a saida dos gases
liberados pelas reagcbes (ABAJO, 2000).

Tabela 25 - Tensao de ruptura a flexdo dos corpos de prova queimados.

Taxa de aguecimento (°C/min)

Massa Temperatura

2 15 30
800 °C 49902 5 47%035 4 g0
MC 900°C  5,84°0% 7,707% 4,880

1000 °C 7,261 g 79*09" 5 15*121
800 °C 4,61793%° 43607 3,93%069
MV 900°C  548%% 6,557 7,647
1000°C  8,14%°%" 588*"% 743*%
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Figura 42 - Tensao de ruptura a flexdo na queima das massas estudadas.

Comparando a TRF entre as taxas aquecimento, na massa MV, pode-se
destacar que somente quando a temperatura de queima foi 900 °C ocorreu
aumento sucessivo para todas as taxas de aquecimento estudadas. Ressalta-se
que, de acordo com a literatura (DONDI, 2006), a TRF das ceramicas estudadas
encontra-se dentro dos limites aceitaveis (4 a 30 MPa).

A Figura 43 compara o comportamento da TRF em relacdo a AA. Pode-se
observar que na massa MC o aumento da TRF coincide com reducdo da
absorcdo de agua (porosidade aberta) e com o aumento da temperatura de
queima. Isto é um indicativo que a principal razdo para o aumento da resisténcia
mecanica foi a reducdo da porosidade aberta peca ceramica. Na massa MV até a
temperatura 900 °C, para todas as taxas de aquecimento, nota-se
proporcionalidade na relacdo AA-TRF, a partir desta temperatura apenas as
pecas queimadas com taxa de 2 °C/min mantiveram o aumento da TRF com a
reducdo da AA. A reducdo da TRF com o aumento da temperatura observada nas
taxa de aquecimento de 15 e 30 °C/min pode ser justificada através dos defeito
internos que surgiram nas pecas queimadas com estas taxa na temperatura 1000
°C, provavelmente, originadas por falha na compactacdo durante a extrusao,

conforme ilustram as Figuras 44a e 44c.
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Figura 43 - Comparacao entre a tensao de ruptura a flexdo e a absorcéo de agua

das massas estudadas: (a) MC e (b) MV

4.3.7 Aspectos macrograficos das ceramicas estudadas

As Figuras 44a e 44b , apresentam as superficies seccionadas dos

corpos de prova apdés secagem (antes da queima), enquanto as Figuras 44c e

44d mostram o corte depois de queimados. Pode-se observar na Figura 44a,

corpo de prova extrudado com a massa MV, o0 aspecto irregular mostrando

evidéncia de falha inerente a compactacédo. Este tipo de falha é responsavel por

causar trincas ao redor do nucleo e ao longo da peca durante a queima, conforme

mostra a Figura 44c. A Figura 44b mostra a regido de fratura do copo de prova

seco conformado com a massa MC. Nota-se uma superficie homogénea sem

indicios de falha de compactacdo, porém, apds o processo de queima, exibe

trincas longitudinais que se propagam até a superficie da peca e o defeito

chamado “coracao negro” (Figura 44d).
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Figura 44 - Corpos de prova seccionados apos secagem e depois de queimados

4.3.8 Microscopia Optica

As Figuras 45 a 50 apresentam micrografias oOticas das ceramicas
estudadas, queimadas com taxa de aquecimento de 2, 15 e 30 °C/min e
temperaturas de 800, 900 e 1000 °C. As micrografias em dois aumentos
diferentes foram obtidas por microscopio convencional 6tico (imagem da
esquerda) e por microscopia Confocal (imagem da direita).

Nas Figuras 45 a 47 sao mostradas as micrografias das ceramicas MC. O
aspecto geral da microestrutura apresenta uma coloracéo clara, exceto na regido
da formagéo do chamado “coragao negro”, e uniforme, indicando que houve uma
boa homogeneizacdo da mistura o que pode refletir na resisténcia mecanica. A
cor clara do material € devido a baixa quantidade de ferro conforme constatado
pela analise quimica. Nestas figuras € possivel identificar, dispersos na matriz de
aluminossilicato, a presenca predominante de grdos de quartzo com grande
variacdo de tamanho (setas brancas). Isto esta de acordo com a caracterizacao
quimica e mineralégica apresentada por esta massa. Além do quartzo, podem-se
observar algumas particulas pretas associadas a compostos de ferro (setas
pretas), particulas avermelhadas (circuladas em branco) provavelmente hematita,
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proveniente da desidratacdo do hidréxido de ferro normalmente presente nas
argilas de Campos (MONTEIRO, VIEIRA, 2002). Particulas de quartzo e a
hematita, face as caracteristicas de reacdes térmicas, podem atuar como pontos
de concentracdo de tensédo ocasionando o aparecimento de trincas que podem
reduzir a resisténcia mecanica do material (MONTEIRO e VIEIRA, 2002).

Com taxa de aquecimento de 2° C/min, independente da temperatura de
gueima, as pecas ceramicas apresentam apenas alguns poros intergranulares
localizados proximos aos grdos de quartzo (circulados em preto). A partir da taxa
de aguecimento 15 °C/min é marcante a presenga do “coragado negro”, além de
alguns poros isolados de geometria circular (circulados com linhas brancas
tracejadas). Ja as pecas queimadas com taxa de aguecimento de 30 °C/min, além
da presenca do coracdo negro e poros, apresentam grandes trincas internas (tipo
sem saida).
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Figura 45 - Imagens da microscopia éptica da massa MC queimada com taxa de 2
°C/min (1 e 2-800°C;3e4-900 °C;5e6-1000 °C)
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Figura 46 - Imagens da microscopia 6ptica da massa MC queimada com taxa de
15 °C/min (7 € 8 - 800 °C; 9 e 10 — 900 °C; 11 e 12 — 1000 °C)
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Figura 47 - Imagens da microscopia 6ptica da massa MC queimada com taxa de

30 °C/min (13 e 14 - 800 °C; 15e 16 — 900 °C; 17 e 18 — 1000 °C)

As Figuras 48 a 50 apresentam micrografias das ceramicas MV. A cor
avermelhada predominante nos corpos cerdmicos € devida a presenca de
compostos de ferro na argila conforme indicado na composi¢do quimica das
massas. Nestas figuras é possivel identificar particulas de quartzo comumente
presentes nas argilas (setas brancas), algumas particulas pretas associadas a
compostos de ferro (setas pretas), particulas avermelhadas (circuladas em
branco), provavelmente hematita, provenientes da desidratacdo do hidroxido de
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ferro (goethita) normalmente presente nas argilas de Campos. Diferentemente da
ceramica MC € possivel notar na ceramica MV uma distribuicdo irregular do
tamanho dos grdos de quartzo, isto €, ha grdos muito grosseiros e grados muito
finos.

Com taxa de aquecimento de 2° C/min, independente da temperatura de
gueima, as superficies analisadas apresentam coloracdo homogénea ao longo de
toda extenséo do corte transversal da peca. Na Figura 48 (3) € possivel observar
trinca isolada do tipo “sem saida” possivelmente associada ao tamanho das
particulas do quartzo.

Nas pecas queimadas com taxa de aquecimento 30 °C/min, Figura 50
(17), nota-se uma tonalidade acinzentada na regido central do corpo, que é
intensificada na mudanca da temperatura 800 °C para temperatura 900 °C, o que
pode ser indicios da formagéo de “coragao negro”. Porém observa-se em todas as
peca, quando queimadas na temperatura 1000 °C, que apresenta coloracdo mais
clara na parte central, mas também um grande volume de trincas do tipo “sem
saida” contornando o nucleo da peca, conforme mostra a Figura 44c, p.89. Estas
trincas sdo atribuidas a falta de material (baixa compactacdo) proveniente da
etapa de extrusdo (MAS, 2006).

Deve-se ressaltar que na etapa de queima foram utilizados 13 corpos de
prova para cada ciclo de queima, tomados aleatoriamente. Uma avaliacado geral
de todas as pecas do lote queimado a 2 °C/min mostrou que a falha de
compactacdo ndo causou modificacdo, de modo aparente, nas pecas ceramicas,
independente da temperatura. Ja algumas pecas mostraram falha de
compactacdo, quando queimadas com taxa 15 °C/min, a partir da temperatura
900 °C. Quando a taxa de aquecimento foi aumentada para 30 °C/min, e em
temperatura 1000 °C, praticamente, todas as pecas apresentaram as trincas com
a magnitude e caracteristicas da peca mostradas na Figura 44c, p.89. Isto
evidencia que a taxa de aquecimento e a temperatura influenciaram

significativamente para o aparecimento deste tipo de trincas nesta massa.
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Figura 48 - Imagens da microscopia 6ptica da massa MV queimada com taxa de 2
°C/min (1 e 2-800°C;3e4-900 °C;5e6-1000 °C)



96

Figura 49 - Imagens da microscopia Optica da massa MV queimada com taxa de
15 °C/min (7 e 8 =800 °C; 9 e 10 — 900 °C; 11 e 12 — 1000 °C)
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Figura 50 - Imagens da microscopia 6ptica da massa MV queimada com taxa de
15 °C/min (13 e 14 — 800 °C; 15 e 16 — 900 °C; 17 e 18 — 1000 °C)
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5 CONCLUSOES

De acordo com os resultados experimentais e discussédo, as seguintes

conclusdes podem ser destacadas:

e As massas estudadas apresentaram composices mineraldgicas similares,
sendo constituidas de caulinita, quartzo, mica, gibbisita, feldspato e,
adicionalmente, a massa MV apresentou 0 mineral goethita. Com relacdo a
composi¢cdo quimica, a massa MC, apresentou menor percentual de 6xido de
ferro, maior quantidade de alumina e, também, maior teor de matéria organica,
com perda ao fogo da ordem de 12,33% contra 8,73% da massa MV.

e Do ponto de vista fisico, a massa MC apresentou maior teor de fragédo argila,
maior indice de plasticidade e maior quantidade de particulas grossas (> 20
pm). Em funcédo de apresentar particulas mais grosseiras a massa MC obteve
maior empacotamento. Porém, o maior empacotamento associado a maior
quantidade de matéria organica contribuiu para o surgimento do defeito
“coracao negro”, nesta massa, quando as taxas de aquecimento foram de 15 e
30 °C/min.

¢ O aumento da taxa de aquecimento praticamente nao influenciou na absor¢ao
de 4gua (AA) das duas massas investigadas. Como esperado, com 0 aumento
da temperatura de queima a AA diminuiu independente da taxa de
aguecimento. No entanto, apenas a massa MC alcancou a AA recomendada
para tijolos (22%), enquanto os valores de AA da massa MV foram superiores a
25%. O melhor empacotamento da massa MC influenciou na AA desta massa.

e A retracao linear na queima (RLg) aumentou com o aumento da temperatura. A
taxa de aquecimento nao influenciou na RLg das duas massas quando
gueimadas a 800 °C. A massa MC, gquando queimada a 900 e 1000 °C,
apresentou aumento da RLg com o aumento da taxa de aquecimento,
enguanto isso, a massa MV sofreu diminuicdo da RLg. Porém as duas massas
ficaram posicionadas na faixa aceitavel para este critério (1,5 a 3,0%).

e O aumento da temperatura influenciou na resisténcia mecéanica de ambas as
massas, independente da taxa de aquecimento, proporcionando sucessivos e
moderados aumentos. JA4 entre as taxas de aquecimento ocorreu um

incremento sucessivo apenas na massa MC quando a taxa foi elevada de 2
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para 15 °C/min, mas a tendéncia ndo se manteve para a taxa de 30 °C/min.
Todavia, todos os resultados obtidos sdo considerados aceitaveis, entre 4 e 30
MPa.

As pecas conformadas com a massa MV apresentaram irregularidades internas
provenientes de baixa compactacdo no processo de conformacao por extrusao,
qguando se acelerou o ciclo de queima. Ja na massa MC os defeitos foram
aparecimento de trincas e “coragao negro”, nos ciclos mais rapidos.

A microestrutura estd compativel com as caracteristicas e propriedades
observadas. Através das micrografias, foi possivel confirmar a maior
guantidade de quartzo na massa MC e a presenca de outros minerais
detectados na analise mineraldgica, assim como microtrincas e poros
presentes na estrutura.

Finalmente pode-se apontar, dentre as taxas de aquecimento estudadas, a
taxa de 15 °C/min como sendo a mais favoravel as propriedades tecnolégicas

avaliadas.
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6 RECOMENDACOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Realizar estudo de viabilidade econdmical/termoenergética na implantacéo
de fornos para queima rapida em substituicho aos atuais fornos
normalmente utilizados na industria ceramica vermelha.

Investigar as propriedades finais de massas ceramicas, submetidas a
ciclos de queima rapida, adicionando residuos industriais.

Estudar a influéncia de variaveis de processamento, como pressdo de
extrusdo, nas propriedades finais de massas ceramicas submetidas a
ciclos de queima rapida.

Estudar otimizacdo da formulacdo das massas argilosas adaptando-as a

um ciclo de queima rapida.
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1.323
1.321
1.319
1318
1.316
1,315
1.314
1.313
1.31
1.310
1,306
1.303
1,301
1.299
1.282

6,314
2,920
2353
2132
2,015
1,943
1,895
1,860
1,833
1812
1,796

1,753
1746
1,740
1.734
1729
1,725
1.721
1,717
1,714
1.711
1,708
1,706
1,703
1,701
1,699
1,697
1.690
1684
1,679
1676
1.645

12,71
4303
3,182
2776
2571
2,447
2365
2,306
2,262
2228
2,201

2,131
2120
2,110
2101
2,093
2,086
2,080
2,074
2,069
2,064
2,060
2,056
2,052
2,048
2,045
2,042
2,030
2,021
2,014
2,009

31,82 6366
6965 9925
4541 5841
3.747 4604
3,365 4,032
3143 3707
2998 3,499
2896 3355
2,821 3,250
2764 3169
2,718 3,106

2650 3,012

2602 2947
2583 2921
2567 2898
2552 2878
2,539 2861
2528 2845
2518 2831
2508 2819
2500 2,807
2492 2797
2485 2787
2479 2779
2473 27N
2467 2763
2462 2756
2457 275
2,438 2724
2423 2704
2412 2690
2403 2678

1.960 | 2326 | 2.576

1273
14,09
7,453
5,598
4773
4,317
4,029
3833
3,690
3.581
3,497

3,286
3,252
3,222
3197
3174
3,153
3135
3119
3.104
3,091
3.078
3,067
3.057
3,047
3,038
3,030
2,996
2,971
2,952
2,937
2,807

3183
2233
10,21
7473
5,894
5.208
4,785
4,501
4,297
4144
4,025

3,733
3.686
3,646
3,610
3,579
3.552
3,527
3.505
3.485
3.467
3.450
3.435
3.421
3,408
3,396
3,385
3.340
3.307
3,281
3.261
3.090

636,6
31,60
12,92
8610
6,869
5.959
5,408
5,041
4,781
4.587
4,437

4,073
4015
3,965
3922
3,883
3.850
3,819
3,792
3,768
3,745
3.725
3.707
3,689
3,674
3,660
3.646
3,501
3.551
3,520
3.496
3.291
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Resultado dos Testes

Xm1 = Média dos corpos de prova queimados com 2 °C/min

Xm2= Média dos corpos de prova queimados com 15 °C/min

Xm3 = Média dos corpos de prova queimados com 30 °C/min

Sx1 = Desvio padréo de Xm1

Sx2 =Desvio padréao de Xm>

Sxs = Desvio padréo de Xms

n = numero de amostras
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Teste 1: Absorcao de agua da massa MC queimada a 800 °C com taxas de 2, 15

e 30 °C/min.
Dados Célculo de t
Xm1=22,43| S,=0,31|n; =13 entre Xmi1€ Xma2 = 7,77
Xm2=2151| S,»=0,29|n,=13 entre Xm1 € Xmz = 1,07
Xm3=22,23| Sx3=0,62|n3=13 entre Xmz € Xmz = 3,77

Teste 2: Absorcao de agua da massa MC queimada a 900 °C com taxas de 2, 15

e 30 °C/min.
Dados Célculo de t
Xm1=22,00 [S,;=0,12 [n;=13 entre Xm1 € Xm2 = 20,12
Xm2=20,30 (S, =0,28 [n, =13 entre X1 € Xms = 10,07
Xm3=20,40 |S,3=0,56 |n3=13 entre Xm2€ Xmz= 0,58

Teste 3: Absorcdo de dgua da massa MC queimada a 1000 °C com taxas de 2, 15

e 30 °C/min.
Dados Calculo de t
Xm1=20,52 |S1=0,49 |n;=13 entre Xm1€ X2 = 7,75
Xm2=19,25 |S»,=0,33 |[n,=13 entre Xm1 € Xmz = 7,66
Xm3=19,19 [S,3=0,39 [n3=13 entre Xm2 e Xz = 0,42




Teste 4: Absorcao de dgua da massa MV queimada a 800 °C com taxas de 2, 15

e 30 °C/min.
Dados Célculo de t
Xm1 =25,80|S4,=0,43 n =13 entre Xm1 € Xmz2= 0,19
Xm2 =25,84|S,,=0,63 |n, =13 entre Xm1 e Xmz = 1,38
Xm3 =26,23|S,3=1,04 |n3=13 entre Xmz2 e Xmz= 1,16

Teste 5: Absorcao de dgua da massa MV queimada a 900 °C com taxas de 2, 15

e 30 °C/min.
Dados Célculo de t
Xm1=25,30 [|S,;=0,71 ni =13 entre Xmi1€ Xm2= 0,11
Xm2 =25,27 |Sx,=0,71 |n,=13 entre Xm1€ Xmz = 1,27
Xm3=25,01 [S3=0,42 |n3=13 entre Xmoe Xz =1,14

Teste 6: Absor¢cédo de agua da massa MV gqueimada a 1000 °C com taxas de 2, 15

e 30 °C/min..
Dados Célculo de t
Xm1=2290 [S,;=0,61 |[n;=13 entre Xm1€ Xm2 = 8,25
Xm2=24,78 S, =055 [n, =13 entre X1 € Xmz = 4,31
Xm3=24,27 |S3=0,97 |n3=13 entre Xm2€ Xm3= 1,65

Teste 7: Retracao linear na queima da massa MC queimada a 800 °C com taxas

de 2, 15 e 30 °C/min..

Dados Calculo de t
Xm1 = 0,52 S,»,=0,15 |[n; =13 entre Xm1€ Xm2=1,12
Xm2 = 0,60 Sy=0,21 |n,=13 entre Xm1 e Xmz = 0,97
Xm3 =0,43 S,»,=0,30 |[n3=13 entre Xm2€ Xmz= 1,67

Teste 8: Retracao linear na queima da massa MC queimada a 900 °C com taxas

de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1=1,15 S$1=0,34 |n; =13 entre Xm1€ Xm2= 2,80
Xm2 = 1,40 S0, =0,27 |n,=13 entre Xm1 € Xm3z = 4,01
Xm3 = 1,86 S5,3=0,54 |n3=13 entre Xmz € Xm3= 2,75




Teste 9: Retracéo linear na queima da massa MC queimada a 1000 °C com taxas

de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de't
Xm1=1,79 S$,1=0,23 |[n; =13 entre Xmi1€ Xm2=4,54
Xm2 = 2,20 S, =0,23 |[ny,=13 entre Xm1€ Xmz = 3,51
Xm3 = 2,19 Sx3=0,34 |n3=13 entre Xmz € Xmz= 0,09

Teste 10: Retracéo linear na queima da massa MV queimada a 800 °C com taxas

de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1=0,32 S5,1=0,19 ([n; =13 entre Xm1€ Xm2= 0,24
Xm2 = 0,30 S5,,=0,23 |n,=13 entre Xmi1e Xm3 =1,34
Xm3 =0,22 S5,3=0,19 |n3=13 entre Xmz € Xm3= 0,97

Teste 11: Retracéo linear na queima da massa MV queimada a 900 °C com taxas

de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de't
Xm1=1,14 S541=041 |[n; =13 entre Xm1€ Xm2= 2,84
Xm2 = 0,70 S5,,=0,38 |n,=13 entre Xm1 e Xm3z = 3,90
Xm3 = 0,52 S5,3=0,40 |n3=13 entre Xmz€ Xm3= 1,18

Teste 12: Retracao linear na queima da massa MV queimada a 1000 °C com

taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1 = 2,02 Su=0,44 |n; =13 entre Xm1€ Xm2=5,43
Xm2 = 1,20 S»=0,32 |[n,=13 entre Xm1 € Xmz = 3,08
Xm3 = 1,54 Sx3=0,35 |[n3=13 entre Xmz€ Xmz= 2,58

Teste 13: Massa especifica aparente na queima da massa MC queimada a 800
°C com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1 = 1,60 Sx=0,02 |n.=13 entre Xm1 e Xm2= 6,45
Xm2 = 1,64 S =0,01 |[n,=13 entre Xm1 € Xmz =1,00
Xm3 =1,61 Sx3=0,03 |[n3=13 entre Xmz € Xz = 3,42
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Teste 14: Massa especifica aparente na queima da massa MC queimada a 900
°C com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de't
Xm1=1,63 S$,1=0,03 |[n;=13 entre Xm1 € Xm2= 8,00
Xm2=1,71 S, =0,02 |[n,=13 entre Xm1€ Xm3 =6,00
Xm3 = 1,69 Sx3=0,02 |[n3=13 entre Xmz € Xmz=2,55

Teste 15: Massa especifica aparente na queima da massa MC queimada a 1000
°C com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1=1,69 Si= 0,02 |(ny=13 entre Xm1€ Xm2= 3,22
Xm2=1,71 So= 0,01 |np,=13 entre Xm1 € Xmz = 3,82
Xm3=1,72 S,3= 0,02 |n3=13 entre Xmz€ Xm3= 1,61

Teste 16: Massa especifica aparente na queima da massa MV queimada a 800 °C
com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1 = 1,57 S,1=0,02 |n;=13 entre Xm1 € Xm2= 1,27
Xm2 = 1,56 S, =0,02 |[n,=13 entre Xm1€ Xmz = 0,00
Xm3 = 1,57 Sx3=0,03 |[n3=13 entre Xmoe Xnz=1,00

Teste 17: Massa especifica aparente na queima da massa MV queimada a 900 °C
com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1=1,61 S5,:=0,04 |[ny=13 entre Xm1€ Xm2=0,72
Xm2 = 1,60 S,,=0,03 |n,=13 entre Xm1 e Xm3z = 0,00
Xm3=1,61 S5,3=0,03 |n3=13 entre Xmz € Xm3= 0,85

Teste 18: Massa especifica aparente na queima da massa MV queimada a 1000
°C com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1 = 1,67 Sx=0,03 |n;=13 entre Xm1€ Xm2= 3,40
Xm2 = 1,63 Sy»=0,03 |n,=13 entre Xm1 € Xmn3 = 5,05
Xm3 = 1,60 Sx3=0,04 |[n3=13 entre Xmz€ Xmz= 2,16
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Teste 19: Porosidade aparente na queima da massa MC queimada a 800 °C com
taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de't
Xm1=36,50 [S4x1=0,53 [n; =13 entre Xm1 € Xm2 = 2,87
Xm2=35,80 |S,=0,70 |n,=13 entre Xm1€ Xm3 =0,74
Xm3=36,70 |S»=0,82 |n3=13 entre Xmz € Xmz3=3,01

Teste 20: Porosidade aparente na queima da massa MC queimada a 900 °C com
taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de't
Xm1=35,80 |S,=0,16 |ny=13 entre Xm1€ Xm2= 13,44
Xm2=3450 (S, =0,31 [n,=13 entre Xm1 e Xm3 = 6,39
Xm3=34,70 |S3=0,60 |[n3=13 entre Xmze Xmz= 1,07

Teste 21: Porosidade aparente na queima da massa MC gqueimada a 1000 °C
com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1=35,10 |S;=0,63 |n;=13 entre Xm1 € Xm2 = 8,38
Xm2=33,30 |Sx,=0,45 |n,=13 entre Xm1 € Xm3 =8,13
Xm3=33,30 [Sx3=0,49 [n3=13 entre Xm» e Xn3=0,00

Teste 22: Porosidade aparente na queima da massa MV queimada a 800 °C com
taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1=41,00 |S;=0,44 |n,=13 entre Xm1€ Xm2=0,71
Xm2=40,80 |Sx,=0,92 |n,=13 entre Xm1 € Xm3 =1,45
Xm3=41,40 |S»3=0,89 |n3=13 entre Xmz2 € Xm3=1,69

Teste 23: Porosidade aparente na queima da massa MV queimada a 900 °C com
taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de't
Xm1=41,00 [S,u=0,70 [n; =13 entre Xm1€ Xm2=0,78
Xm2 =40,80 |S,, =0,61 |n,=13 entre Xm1 € Xms = 3,58
Xm3=40,20 |S3=0,40 |n3=13 entre Xmz € Xmz = 2,97

Teste 24: Porosidade aparente na queima da massa MV gqueimada a 1000 °C
com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1=39,20 |S1=1,30 |n; =13 entre Xm1€ Xm2= 3,13
Xm2 =40,40 |S,, =0,47 |n,=13 entre Xm1 € Xm3 = 0,66
Xm3=39,50 [Sx3=0,98 [n3=13 entre Xmz€ Xmz= 2,99
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Teste 25: Tensdo de ruptura a flexdo na queima da massa MC queimada a 800
°C com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de't
Xm1 = 4,99 S$1=0,25 |[n; =13 entre Xm1 € Xm2 = 4,02
Xm2 = 5,47 S»=0,35 |n,=13 entre Xm1e Xm3 =0,48
Xm3 = 4,86 Sx3=0,94 |[n3=13 entre Xmz € Xmz3=2,19

Teste 26: Tensdo de ruptura a flexdo na queima da massa MC queimada a 900
°C com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1 =5,84 Sx1=0,44 |ny =13 entre Xm1 € Xm2= 6,19
Xm2 = 7,70 S»=0,99 |[n,=13 entre Xm1 € Xmz =3,99
Xm3 = 4,80 S»3=0,83 |[n3=13 entre Xmz € Xz =8,09

Teste 27: Tensado de ruptura a flexdo na queima da massa MC queimada a 1000
°C com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1=7,26 S5x=1,10 |[n; =13 entre Xm1€ Xm2= 3,76
Xm2 = 8,79 Sxo=0,97 |n,=13 entre Xm1 € Xmz =4,65
Xm3 = 5,15 S3=1,21 |n3=13 entre Xmz € X3 =8,46

Teste 28: Tensao de ruptura a flexdo na queima da massa MV queimada a 800 °C
com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1 =4,61 S5,41=0,39 |n; =13 entre Xmi1€ Xm2=1,11
Xm2 = 4,36 Sxo=0,71 |[n,=13 entre Xm1 € Xmsz =3,09
Xm3 = 3,93 S5,3=0,69 |n3=13 entre Xmz € Xm3=1,57

Teste 29 = Tensao de ruptura a flexdo na queima da massa MV queimada a 900
°C com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de't
Xm1 =5,48 Sx41=0,88 |n=13 entre Xm1 € Xm2= 3,28
Xm2 = 6,55 Sy»=0,78 |n,=13 entre Xm1 € Xmz =5,18
Xm3 =7,64 S3=1,22 |n3=13 entre Xmz € Xm3z=2,71
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Teste 30 = Tensédo de ruptura a flexdo na queima da massa MV queimada a 1000

°C com taxas de 2, 15 e 30 °C/min.

Dados Calculo de t
Xm1=8,14 5,1=097 |[ny =13 entre Xm1€ Xm2=4,95
Xm2 = 5,88 S»=1,33 |[n,=13 entre Xm1€ Xm3z =1,78
Xm3 =7,43 Sx3=1,06 |[n3=13 entre Xmz€ Xmz= 3,29




