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RESUMO

A monoqueima rapida tem sido utilizada para fabricacéo de telhas por
empresas de Santa Catarina. Mas estas usam composi¢do de massa e
sistemas de prensagem por massa seca, tipicos da cerdmica de
revestimento. Portanto, os produtores de telhas ceramicas ndo estdo
utilizando as composicdes de massa e sistemas de conformagéo tipicos
da cerdmica vermelha, ou seja, massas compostas apenas por
argilominerais e conformadas por extrusdo. A tecnologia de queima
rapida utilizando fornos a rolos viabiliza o uso de taxas de aquecimento
mais rapidas com um tempo de ciclo de queima mais curto, reduzindo o
custo energético e aumentando significativamente a capacidade
produtiva da industria. Desta forma, esta dissertacdo apresenta o estudo
do efeito da taxa de aquecimento e da temperatura de queima sobre as
propriedades finais de produtos de cerdmica vermelha extrudados,
obtidos a partir de misturas de argilominerais e processados por queima
rapida. Foram selecionadas cinco matérias-primas a partir das jazidas
pertencentes a cooperativa de extragcdo mineral do sindicato da industria
de ceramica vermelha local. As matérias-primas foram conformadas por
extrusdo e queimadas em forno elétrico a 950°C sob um ciclo de queima
de 90 min. As matérias-primas cruas foram caracterizadas quanto a sua
plasticidade e comportamento em queima (DSC/TG). As matérias-
primas queimadas foram caracterizadas quanto a sua absorcao de agua,
resisténcia mecénica e variacdo dimensional. Apds caracterizacdo, trés
matérias-primas foram selecionadas para o desenvolvimento das
formulagdes utilizando-se planejamento experimental de misturas e
analise de variancia. As composi¢es conformadas por extrusdo foram
submetidas a ciclos de queima de 30 min e 90 min em temperaturas de
950°C e 1050°C. As composicGes foram caracterizadas segundo os
mesmos ensaios utilizados para as matérias-primas. Os resultados
obtidos mostram a viabilidade de obtengdo de produtos de cerdmica
vermelha extrudados pelo processo de monoqueima rapida em fornos a
rolos, utilizando matérias-primas argilosas. Foi possivel determinar que
cinco composicdes estdo aptas ao processamento por queima rapida a
partir de trés argilominerais e que estes produtos atendem as
especificacbes da normas NBR 15270-1/2005 para ceramica vermelha.

Palavras-chaves: monoqueima rapida. ciclo de queima. ceramica
vermelha. argilas.






ABSTRACT

Nowadays, the fast single firing process has been used by Santa
Catarina’s ceramic roof tiles manufacturers. But paste compositions and
pressing systems used by them are typical for ceramic tiles processed by
dry milling. Therefore, the ceramic roof tile producers are not using
paste compositions and forming systems typical for clay ceramics, that
is, pastes composed only by clays and formed by extrusion. The fast
single firing technology using roller kilns enables the use of faster
heating rates with shorter firing cycles, therefore reducing energy costs
and significantly increasing the clay industry productive capacity.
Therefore, this dissertation presents the heating rate and firing
temperature effect on the final properties of extruded clay ceramics
obtained from mixtures of clay minerals and processed by fast firing.
Five raw materials were selected from deposits belonging to the mining
cooperative of the local ceramic industry union. The raw materials were
processed by extrusion and fired in an electric furnace at 950 °C during
90 min. The unfired raw materials were characterized for plasticity and
firing behavior (DSC/TG). The fired raw materials were characterized
for water absorption, mechanical strength and dimensional change. After
characterization, three raw materials were selected for the development
of formulations using mixtures design and analysis of variance. The
compositions processed by extrusion were subjected to firing cycles of
30 min and 90 min at 950 °C and 1050 °C maximum temperatures. The
compositions were characterized using the same tests used for raw
materials. The results show the feasibility of obtaining extruded clay
products by fast single firing process in roller kilns, using only clay
minerals as raw materials. Five compositions are suitable for processing
by fast firing from three clay minerals and the resulting products meet
the specifications of the NBR 15270-1/2005 standards for clay ceramics.

Keywords: fast single firing, firing cycle, red ceramic and clays.
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1 INTRODUCAO

A indlstria de ceramica vermelha é classificada pelo IBGE
como industria de transformacdo no ramo de atividades denominado
“transformacdo de materiais ndo metalicos” (SANTOS, 2001), sendo
uma classe de produtos ceramicos que, apds a queima, apresentam-se
caracteristicamente avermelhados; nesse grupo estdo o0s materiais
ceramicos de construcgdo, tais como tijolos, telhas, manilhas, elementos
vazados, lajotas, entre outros (ABC, 2013, LIMAVERDE, 1983).

O objetivo principal do trabalho desenvolvido é o estudo das
propriedades de ceramicas vermelhas fabricadas por monoqueima rapida
utilizando argilominerais.

A cerdmica vermelha é uma classe de produtos muito
importante para outro setor, a construgdo civil, que exige grandes
quantidades destes insumos, utilizando-os na infraestrutura de edificios
habitacionais, industriais e outras edificacoes.

Na industria de cerdmica vermelha os métodos produtivos
ultrapassados sdo amplamente utilizados em territério brasileiro,
levando-se em conta fatores como a raiz formadora das empresas do
setor, em grande parte familiares, e os baixos precos praticados no
mercado, tornando estes materiais tecnologicamente defasados em
relagio a outras regibes no mundo com maior desenvolvimento
tecnoldgico.

Acompanhando o crescente aumento da populacgdo, a demanda
por produtos de ceramica vermelha vem sendo cada vez maior, mas a
oferta destes produtos ndo aumenta na mesma proporgdo, pois 0 método
produtivo utilizado no Brasil requer um amplo tempo de ciclo. Esta
demanda, especialmente na Gltima década, criou uma incompatibilidade
na gestdo entre a oferta e a demanda destes materiais (RAUT, 2011).

Assim, surgiram grandes centros regionais produtivos para
suprir a demanda de materiais de construcdo criada pela industria da
construgdo civil, dentre eles os materiais de cerdmica vermelha.

Regides com abundancia em matérias-primas e condigdes
favoraveis a instalacdo de empresas do setor ceramico proporcionaram o
seu desenvolvimento e o de tecnologias aplicadas a melhorias no
processamento industrial, muitas com rapida evolucéo, fazendo com que
alguns segmentos ceramicos atingissem niveis de qualidade mundial e
apreciaveis volumes de exportacdo (ABC, 2013). O crescimento da
producdo brasileira faz com que as empresas do setor de cerdmica
vermelha produzam a quantidade necessaria para suprir uma demanda
cada vez maior, porém, como a grande maioria das empresas possuem
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ciclos produtivos longos e muitas delas sdo de pequeno porte, faz-se
necessario o somatorio de um grande nimero de empresas para atender
as exigéncias do mercado consumidor, sendo que segundo a ABC
(2013) as regides que mais se desenvolveram foram a Sudeste e a Sul,
em razdo da maior densidade demografica, maior atividade industrial e
agropecudria, melhor infraestrutura, melhor distribuicdo de renda,
associadas ainda as facilidades de obtencdo de matérias-primas, energia,
centros de pesquisa, universidades e escolas técnicas. Apesar das regides
Sul e Sudeste terem grande destaque neste setor, outras regides também
se apresentam como novos polos ceramicos em desenvolvimento, com
énfase a regido Nordeste.

No intuito de fabricar produtos de cerdmica vermelha
competitivos no mercado é necessaria uma busca continua na melhoria
da qualidade, que pode estar vinculada & adesdo dos produtores
brasileiros ao atendimento de normas de qualidade como as do
Programa Brasileiro de Qualidade e Produtividade no Habitat, PBQP-H,
que poderia promover de um modo geral um aumento de produtividade,
tendo como base sustentadora desta filosofia a redugcdo do tempo de
queima, do consumo de combustiveis e por consequéncia dos custos de
producdo. Nesta perspectiva, é pautavel a utilizacdo de gas natural como
uma fonte energética com vantagens interessantes no que se refere a
qualidade do produto cerdmico queimado, pela possibilidade de um
maior controle dos patamares de queima, da homogeneizacdo da
temperatura no interior dos fornos e da completa combustéo.

O custo do gas natural por kJ é mais caro que a lenha e residuos
de madeira usados atualmente no Brasil, porém possibilita um elevado
rendimento de combustdo e um menor consumo especifico que a
madeira (CTGAS, 1998). Assim, para esses combustiveis, o céalculo
deve considerar também uma série de outras despesas relacionadas ao
manuseio e tratamento do combustivel, como méao de obra, transporte
interno, espaco para armazenamento, secagem, entre outros (SANTOS,
2001).

A fabricacdo de ceramica vermelha como tijolos ou blocos
vazados, € por vezes vista como algo arcaico e artesanal, apesar de
existirem empresas de alta tecnologia totalmente automatizadas atuando
no mercado mundial, e de ser um mercado que movimenta valores
significativos, tanto em volume quanto em faturamento, conforme dados
listados abaixo e apresentados na tabela 01.

- Geracdo de empregos diretos: aproximadamente 293.000;
- Geracdo de empregos indiretos: aproximadamente 900.000;
- Faturamento anual: R$ 18 bilhdes;



Tabela 01 - Panorama da Ceramica Vermelha no Brasil

27

N° % aprox. n° de Consumo
empresas| por Area| pecas/més | t/més Argila
Blocos/Tijolos 4346 63 % 4 bilhdes 7,8 milhdes
Telhas 2547 36 % 1,3 bilhdes 2,5 milhGes
Tubos 10 0,1% 325,5 Km
Total 6903 10,3 milhdes

Fonte: ANICER, 2014, dados do IBGE 2008.

Desta forma, o desenvolvimento de uma cerdmica vermelha
obtida pelo processo de monoqueima rapida a partir de argilominerais da
regido de Morro da Fumaca, Santa Catarina, fornecidas pela
Cooperativa de Extracdo Mineral - COOPEMI, filiada ao Sindicato da
IndUstria de Ceramica Vermelha, SINDCER, vem contribuir com o
desenvolvimento do setor de argilominerais da regio.

A formulacdo de massas utilizando planejamento experimental
estatistico (DoE), especificamente um Planejamento Experimental de
Misturas com trés variaveis e com pontos centroides em relagdo ao
ponto central e aos extremos, cujo modelo linear é dado por y = b, +
byx; + byx, + bsx;, com a restricdo x; + x, + x; =1 (NETO, 2001),
permitiu a avaliacdo das caracteristicas individuais dos argilominerais e
suas interacdes.

O processo de monoqueima rapida é um processo tipicamente
utilizado para cerdmicas de revestimento como pisos e azulejos, que
utiliza fornos a rolo, cujo combustivel mais utilizado é o gas natural.
Assim, produtos com elevada resisténcia mecénica e baixa absorcéo de
agua podem ser obtidos. A maior vantagem deste sistema é o tempo de
ciclo de queima, onde em média tem-se um ciclo de 40min para a
monoqueima rapida contra ciclos de até 72 horas para queima
convencional de cerdmica vermelha (MAS, 2005, FACINCANI, 2002).

O aumento de capital e o crescimento de uma inddstria que atua
no ramo de cerdmica vermelha estdo, pois, vinculados a uma gama de
fatores que vdo desde investimentos diretos em equipamentos mais
modernos até o uso de novas tecnologias oriundas de instituicdes de
pesquisa cientifica e tecnolégica com base em estudos metodolégicos e
em ensaios normativos e ndo normativos capazes de garantir a qualidade
do produto.

A técnica de queima rapida possui inconvenientes como a
tendéncia a lascados, inchamentos e cora¢do negro, que se tornam muito
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mais evidentes devido a reducdo do tempo no qual a transferéncia de
calor para as pecas possa ser a mais difusa possivel, tanto na superficie
como no interior da peca, dando condi¢fes para que ocorram todas as
reacOes entre as matérias-primas (FACINCANI, 2002).

O estudo feito por Dutra (2009) mostrou o0 uso de
argilominerais do Rio Grande do Norte na produgdo de ceramicas
vermelhas em taxas de aquecimento de 1°C/min e 20°C/min, queimadas
em forno mufla em temperaturas de 850 °C e 950 °C, e os resultados
foram positivos quanto ao uso de taxas de aquecimento elevadas.

No estudo feito por Lee (2008), 0 mesmo constatou 0 aumento
de resisténcia mecéanica a flexdo em fungdo do aumento da temperatura
de queima, obtendo melhores resultados com taxas de aquecimento de
10°C/min.

N&o foram encontrados estudos que utilizassem fornos a rolo
para a queima de cerdmica vermelha.

A existéncia de poros e fissuras é uma caracteristica intrinseca
dos materiais ceramicos e eliminar por completo sua influéncia sobre as
caracteristicas do produto acabado é algo um tanto utépico. Porém,
evitar a propagacdo destas fissuras ao ponto de fratura catastrofica da
peca durante o tratamento térmico é possivel, caracterizando-se o
comportamento dimensional das pegas durante o tratamento térmico e
usando rampas de queima que promovam a sinterizacdo do material sem
promover a fratura catastréfica.

Em uma primeira fase do trabalho foram caracterizadas as
matérias-primas e posteriormente foram desenvolvidas formulagdes que
resultassem em propriedades mais adequadas as condicdes do
processamento por monoqueima rapida. Assim, foram escolhidas trés
das cinco matérias-primas disponiveis, pois estas apresentaram as
caracteristicas de processamento mais interessantes.

Varias bibliografias recentes sobre o tema "ceramica vermelha"
apresentam uma variedade de trabalhos descrevendo o uso de residuos
(RAUT, 2011; BOSELO, 2008; WOLFF, 2008; SILVA, 2007; VIEIRA,
2006) de outras indlstrias na composicdo da massa de ceramica
vermelha e o uso de gas natural como fonte energética para o tratamento
térmico em fornos do tipo tlnel, mas quase nao ha dados sobre o uso de
gas natural como fonte energética para o tratamento térmico de ceramica
vermelha em fornos a rolos. Assim, espera-se com este trabalho
apresentar dados relevantes sobre o tema e contribuir para o
desenvolvimento de tecnologias sustentaveis, delineando a area de
estudo sobre as propriedades dos argilominerais e sua aplicacdo em
ciclos de queima rapida.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Estudo das propriedades de ceramicas vermelhas fabricadas por
monoqueima rapida utilizando argilominerais.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Caracterizar argilominerais fornecidos pela Cooperativa de Extracdo
Mineral da regido de Morro da Fumaca, SC, Brasil;

- Formular composi¢fes de massa visando a fabricacdo pelo processo de
extrusdo e de monogueima rapida em fornos a rolos;

- Caracterizar os materiais ceramicos obtidos;

- Estudar o efeito do ciclo de queima (taxa de aquecimento e
temperatura) sobre as propriedades finais da ceramica obtida.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA
3.1 CERAMICA ESTRUTURAL: BREVE HISTORICO

Os registros mais antigos da producdo de tijolos em argila
datam de aproximadamente 6.000 anos, na Mesopotamia (LIMA
VERDE, 1983), na grande zona compreendida entre os rios Tigre e
Eufrates, onde surgiram as primeiras civilizagGes, sendo utilizados como
material alternativo em construgfes, substituindo pedras e madeiras,
materiais escassos naquela regido. A regido possui construges que
datam de 4.000 a.C. e do mesmo periodo existem muitos restos de
habitagfes construidas com claros sinais de composi¢do arquitetonica
bem estudada (FACINCANI, 2002).

Na segunda metade do século XIX na Europa ocorreu uma
mudanca tecnoldgica significativa nas fabricas de cerdmica vermelha da
época, com a mecanizagdo a vapor e com 0 surgimento do primeiro
forno anelar atuando com o principio de Hoffmann, possibilitando a
aparicdo e a difusdo das fabricas denominadas de primeira geragdo
tecnol6gica (LIMAVERDE, 1983; SCHNEIDER, 1987; SECTEME,
1990). Até entdo, a producdo permaneceu manual, a secagem foi ao sol,
e somente nos periodos favoraveis a queima era executada, em fornos de
campanha com tijolos amontoados (FACINCANI, 2002).

Com a utilizagdo do sistema de queima do forno Hoffmann,
absolutamente revoluciondrio para aquela época, a produgdo foi
racionalizada, com uma drastica redugdo do consumo térmico, o que
permitiu significativo aumento na oferta de produtos ceramicos das mais
variadas tipologias.

No Brasil, h4 mais de 2.000 anos, antes mesmo da vinda dos
portugueses, ja existiam atividades relacionadas a fabricacdo de
cerdmicas, representadas por potes, baixelas e outros artefatos
ceramicos. A ceramica mais elaborada foi encontrada na Ilha de Marajo,
denominada marajoara, mostrando a avangada cultura indigena da ilha.
As pesquisas arqueoldgicas indicam que a ilha esteve habitada ha, pelo
menos, 3.500 anos (SCHAAN, 2010).

No periodo Colonial, cerca de 1550, é introduzida pelos jesuitas
a aplicacdo de técnicas primitivas de producdo de tijolos e telhas para
utilizacdo na construcdo de edificacbes para abrigar colégios e
conventos. A partir deste periodo, a producdo desta tipologia de material
ganha forca e impulsiona o desenvolvimento de cidades melhor
planejadas e elaboradas, intensificando as atividades da industria de
ceramica vermelha e consolidando-a como a primeira atividade
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industrial no Brasil, a qual se mantém até os dias de hoje com
importante relevancia socio econbmica.

A producdo nas olarias acontecia por meio de processos
manuais, € em pequenos estabelecimentos, com maior concentracdo nas
Gltimas décadas do século XIX (SEBRAE/ESPM, 2008). Nesta época,
os produtos ceramicos como tijolos, telhas, tubos, manilhas, vasos, potes
e moringas eram comercializados localmente j& que ndo havia um
sistema logistico de distribui¢do e vendas como acontece nos dias atuais.

No estado de Santa Catarina, a implantacdo das primeiras
fabricas de ceramica vermelha ocorre com a vinda de imigrantes
europeus, que trouxeram e aplicaram técnicas produtivas caracteristicas
de seus paises de origem, consideradas de primeira geragao tecnoldgica.
Esta condicdo favoreceu os produtores catarinenses devido &
disponibilidade de matérias-primas e a inexisténcia de regulamentagdes
especificas, que vieram a ser concebidas somente nas Gltimas décadas.
No litoral chegou com o0s agorianos; no interior, com os alemaes e
italianos (SCHNEIDER, 1987).

Seguindo a linha do tempo, os Ultimos quarenta anos
representam o periodo em que a industria mundial tem seu maior indice
de desenvolvimento tecnol6gico empregado em praticamente todos os
segmentos, inclusive na fabricacdo de ceramicas vermelhas. Apesar
disso, as atuais empresas do estado, por serem de pequeno porte,
mantém, em sua grande maioria, caracteristicas operacionais similares
as da época da colonizagdo, com métodos produtivos praticamente
artesanais, pouco desenvolvimento tecnolégico e com a estrutura
organizacional de empresa familiar, na qual os conhecimentos técnicos
sdo passados de geracdo a geracdo, praticamente sem inovagdes
tecnolégicas (SECTEME, 1990).

Dentre as empresas que fizeram investimentos na planta de
fabricacdo, existem aquelas que ndo investiram na qualificacdo da mado
de obra e estudo das matérias-primas utilizadas, apresentando desta
forma, problemas operacionais similares aos das fabricas mais artesanais
(SCHNEIDER, 1987).

Neste contexto de dificuldades e oportunidades, uma das razdes
que por vezes pode exercer pressdo sobre os produtores nacionais
quanto a substituicdo das plantas velhas visando melhorias na gestdo
energética € a influéncia das questdes ambientais sobre os produtores
industriais em todos os segmentos, principalmente no que tange a
reducdo da emissdo de poluentes.

A producéo de tijolos no Reino Unido é um exemplo, pois teve
uma queda de 9,3% de 2006 em relacdo a 2005, pais onde a maioria das
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fabricas de tijolos ndo teve a capacidade de atender as novas metas de
emissdo de poluentes (OTI, 2010), passando a caminhar sob a pressao
da concorréncia pelo menor custo, e com a preocupagao sobre como este
mercado reagiria com as mudancas legislativas. Sob esta Otica, é
interessante salientar que a implantacdo de plantas modernas é a base de
incrementos diretos no volume liquido de negdcios.

Assim como no Reino Unido, no Brasil as exigéncias legais
referentes a emissdo de poluentes e o0 custo agregado ao consumo
energético para a producéo de tijolos levam o investimento deste setor, e
de muitos outros, em dire¢cdo a substituicdo das fabricas obsoletas por
fabricas modernas, com tecnologias que beneficiem o empresério e o
meio ambiente, resultando em produtos de qualidade com menor
impacto ambiental antes, durante e apds sua obtencao.

3.2 CERAMICA VERMELHA

Em um contexto geral, Santos (1992 v1) atribui trés principais
etapas ao processo produtivo, sendo elas a preparacdo da massa
ceramica pela mistura de argila(s) com éagua, conformagdo da massa
para dar forma ao produto acabado e a queima da peca ceramica em
temperatura adequada para que a pegca cerdmica apresente as
propriedades necessarias a sua adequagao as normas associadas.

A Associacdo Brasileira de Normas técnicas prevé o
cumprimento de especificacdes técnicas para os produtos ceramicos com
base na fabricacdo de tijolos de alvenaria furados, telhas e ladrilhos de
piso.

3.2.1 Matérias-primas

Das matérias-primas utilizadas na ceramica vermelha, as argilas
sd0 as mais utilizadas em nimero e em quantidade no percentual total
das formulagGes devido a variedade encontrada e a sua grande
disponibilidade na natureza, o que torna as argilas um insumo barato e
funcional, sendo usadas muitas vezes na forma em que sdo encontradas,
sem quaisquer processos de beneficiamento. Nestes casos, 0 material é
extraido da natureza e levado diretamente para os patios de estocagem
das empresas.

As argilas possuem uma caracteristica muito peculiar que as
tornam matérias-primas bastante interessantes ao processamento de
materiais de cerdmica vermelha, a plasticidade, propriedade adquirida
quando a argila é misturada com agua em proporcGes adequadas a cada
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tipologia, fornecendo a esta mistura a consisténcia de uma massa
plastica muito facil de ser moldada por diversos processos de
conformacao.

Facincani (2002) diz que a é&gua confere a mistura a
plasticidade, que é a capacidade da argila de assumir e manter formas
multiplas e complexas, sendo a propriedade que um material Umido
possui de deformar-se sem romper pela aplicacdo de uma tensdo de
cisalhamento, permanecendo a deformacdo quando a tensdo é retirada
(BOSELO, 2007).

A plasticidade é uma caracteristica que divide as matérias-
primas ceramicas em dois grupos principais, as matérias-primas
plasticas e as matérias-primas ndo plasticas. A plasticidade ¢ uma das
razBes que fazem com que o uso das argilas seja 0 mais difundido neste
universo produtivo. Uma correta definico de suas caracteristicas e das
proporcBes de cada matéria-prima determina o processo mais adequado
na obtengdo de uma massa ceramica com o desempenho requerido
(BIFFI, 2002).

Uma das formas de se conceituar as argilas é por seu tamanho de
particulas. Para muitos autores a referéncia da fracdo denominada
“argila” sfo valores abaixo de 20 pum, e para a maior parte deles,
tamanhos inferiores a 2 um. Para a producdo de ceramica vermelha a
quantidade de argila no interior da matéria-prima empregada pode
variar, somente para a fragdo granulométrica menor que 2 um, entre
15% e 45%. Nos materiais para ceramica vermelha, a fragdo
propriamente argilosa é constituida de uma mistura de diversas familias
de minerais. Os tipos mais comuns de argilas séo:

. Caulinitica: ¢ o mineral constituinte principal dos caulins e
argilas, que pertence ao grupo da caulinita, formado pelo intemperismo
ou alteracdo hidrotermal dos silicatos de aluminio hidratado. Apresenta
cores claras de queima, por ser pobre em éxidos e hidrdxidos de ferro e
de outros elementos cromdéforos, possui uma menor plasticidade e
menor retencao de agua.

o Esmectitica ou Montmorilonitica: constituida por argilominerais
do grupo da montmorilonita, compostos por aluminio, magnésio e ferro,
e algumas vezes célcio e sodio. E muito pléastica, e possui grande
capacidade de retencdo de agua. A presenca de Oxidos e hidroxidos de
ferro acima de certos limites propicia uma coloracdo vermelha ou
avermelhada. Também conhecida como argila expansiva devido a
relativa facilidade com que varia de volume quando em contato com a
agua.
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o llitica: apresenta estrutura cristalina similar & das micas, é
deficiente em alcalis, comparativamente com a mucosvita, composta por
argilominerais do grupo da illita que engloba variedades micéceas
constituidas por silicatos hidratados de aluminio, ferro, potassio e
magnésio. Intermedidria entre as cauliniticas e as esmectiticas
(GEREMIAS, 2003).

A massa ceramica, apds preparada, é conformada e seca para
remover parte da umidade, em seguida ela é queimada em uma
temperatura elevada para melhorar a sua resisténcia mecéanica. Assim, a
ceramica vermelha é uma das industrias mais amplamente difundidas e é
um dos poucos campos da ceramica em que uma Unica matéria-prima, a
argila, ¢ moldada na forma final de utilizacdo e queima (SANTOS, 1992
v3).

3.2.2 Processo
A figura 01 apresenta de uma forma geral um fluxograma dos processos
de fabricacdo de tijolos e telhas, mostrando as etapas seguidas no

desenvolvimento da pesquisa.

Figura 01 - Fluxograma dos processos de fabricacéo de tijolos e telhas.

Argila 1
Misturador (Galga) [|Extrusora []| Secagem [|Queima (Forno)| | Resfriamento >
Argila 2

Conformagdo prensagem (telhas)

—>| Controle de Qualidade [ | Estocagem | | Comercializagio

(Fonte: Adaptado de SANTOS, 1992 v1)
3.2.2.1 Preparacédo da Matéria-Prima
As instalacGes que precedem a extrusora sdo configuradas para

uma preparacdo minima da matéria-prima com equipamentos como o
desintegrador, misturador e laminador. Assim, a homogeneizacdo das
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misturas de argilas, nos casos em que ha mais de um tipo de argila, é
feita de forma manual, com o emprego de pas carregadeiras que
direcionam a massa composta ao caixao alimentador.

A mistura segue ao misturador através de correias
transportadoras, onde sua homogeneiza¢do se torna um pouco mais
eficaz.

O material é armazenado em um galpdo, onde fica protegido das
intempéries e onde se pretende buscar um material homogéneo, tanto em
composi¢do quanto em teor de umidade (KAWAGUTI, 2004),
caracteristicas que habilitam a matéria-prima para a etapa seguinte.

A matéria-prima é direcionada a uma nova linha, chegando a um
caixdo alimentador em torrdes com tamanhos entre 20 a 30 cm, sendo
necessaria uma reducao a tamanhos entre 2 a 5 cm, que é promovida por
dois equipamentos, o desintegrador e 0 misturador.

Enquanto o desintegrador desmancha os torrGes grandes, o
misturador, sendo um equipamento composto por facas intercaladas que
giram em sentidos opostos, reduz os torrGes as dimensdes requeridas,
favorecendo a umidificagdo que ocorre ainda no misturador.

O processo € rapido, pois a matéria-prima passa em segundos do
misturador ao laminador, cujo objetivo é desagregar 0s pedriscos e 0s
torrGes, sendo os laminadores compostos por dois cilindros que se
aproximam até uma distancia precisa e controlada (MAS, 2003).

3.2.2.2 Conformacéo

Apds o preparo da matéria-prima, tem-se a etapa de conformacao,
que dard a forma final ao produto, salvo pequenas variagdes
dimensionais e de cor.

Para a producdo de tijolos a conformacdo é feita pelo método de
extrusdo de um material plastico, cuja caracteristica é funcéo do tipo de
argila e das condicdes de preparo das composigdes da massa, ou seja, as
fracdes entre 0 material plastico e os ndo plasticos, sendo a distribuicdo
de tamanho de particulas uma variavel de influéncia neste sistema.

A escolha do processo de extrusdo para a conformacdo de
materiais de ceramica vermelha é feita quando ha disponibilidade de
matérias-primas suficientemente plasticas para permitir sua passagem
pela boquilha, matriz da extrusora que dara a forma final ao produto
extrudado.

A forca necessaria é impressa pela rotacdo de um eixo helicoidal
no interior de um compartimento cilindrico (FACINCANI, 2002).
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3.2.2.3 Secagem

A massa, ap6s conformada, deve ser seca para a retirada da
umidade residual, e queimada para adquirir as propriedades requeridas
ao produto final. Assim, as etapas de secagem e queima se destacam por
seus elevados consumos de energia térmica, praticamente toda a
demanda de energia térmica do processo de fabricacdo, salvo quando a
secagem ¢é feita com a utilizacdo de ar quente proveniente da
recuperacao do ar de resfriamento (KAWAGUTI, 2004).

A secagem pode ser feita de forma natural quando as pegas sdo
alocadas em prateleiras dispostas em galpdes abertos onde ha a livre
passagem do ar, o que torna este método dependente das condicGes
climaticas, e em estufas, onde a fonte térmica € composta de gases
quentes provenientes dos fornos ou calor gerado em fornalhas
(CUNHA, 2002).

3.2.2.4 Queima

Apds a secagem, a peca ceramica é geralmente queimada a
temperaturas que variam entre 950 e 1150 °C (MAS, 2005, TUBINO,
2006), sendo a melhor temperatura de queima definida pela tipologia
das matérias-primas empregadas, sua composi¢do e suas propriedades
fisicas, além das propriedades tecnoldgicas requeridas ao produto final.
Dentre as propriedades requeridas, porosidade, absor¢do de agua e
resisténcia mecénica sdo propriedades que estdo intrinsecamente
relacionadas entre si e com o processo de queima do corpo ceramico.

Durante o processo de queima, a massa especifica é aumentada
ainda mais, com uma consequente diminuicdo na porosidade, e a
resisténcia mecanica é melhorada (CALLISTER, 2008). Resultado do
processo de sinterizacdo do material, que ocorre a temperaturas elevadas
e exige um tempo minimo de permanéncia do material nesta
temperatura, necessitando um controle do aquecimento para levar o
material da temperatura ambiente até a temperatura de sinterizacdo e
para o resfriamento até novamente a temperatura ambiente. Este ciclo,
no caso da ceramica vermelha tradicional, acontece em um periodo de
dois a trés dias para uma grande parcela das industrias.

A pec¢a crua quando colocada em forno sofre os efeitos do
aquecimento, durante o qual ocorrem alguns fenbmenos que exigem
cuidados.

Pouco acima de 100 °C inicia-se a eliminacdo da agua
higroscépica remanescente, a agua gque permaneceu Se a secagem nhao
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foi absoluta ou se o corpo absorveu umidade do ambiente externo
durante o tempo de saida do secador e entrada no forno. A cerca de
200°C ocorre a eliminacdo da agua coloidal, a agua ligada a particula
argilosa e que permanece mesmo apos a secagem. De 350 °C a 650 °C
ocorre a queima de substancias organicas presentes na massa, cOmo
também a dissociagdo de compostos sulfurosos e ainda a liberacéo, na
forma de vapor, da 4gua de constituicdo das argilas que sdo as aguas
guimicamente combinadas na caulinita (MAS, 2005).

Em temperaturas proximas a 570 °C da-se a transformacdo do
quartzo. Entre 800 °C e 900 °C os carbonatos decompdem-se e liberam
CO,. Acima de 700 °C desenvolvem-se as rea¢Bes quimicas da silica e
da alumina com os elementos fundentes, havendo formacdo de
complexos silico aluminosos, que sdo exatamente 0s que trazem dureza,
resisténcia e estabilidade ao corpo ceramico.

Acima de 1000 °C os compostos silico aluminosos, que estdo na
forma vitrea, comegam a amolecer e 0 corpo ceramico pode escoar,
deformando-se (MAS, 2005).

A etapa de queima compreende a fase de maior consumo
energético, e por consequéncia 0 maior custo agregado diretamente ao
produto final. Devido a isso, buscam-se constantemente meios que
fornecam o menor custo, tanto pela reducdo da temperatura de queima,
quanto pela redugcdo do tempo de queima, de forma a manter e por vezes
melhorar os parametros de qualidade do produto final.

Além da temperatura, o tempo de queima é fundamental para
que as reagdes acontecam. N&o existem tempos nem curvas padréo de
temperatura, ja que esses parametros variam com o tipo de forno, argila
e com a eficiéncia de queima.

Durante a queima é importante controlar a velocidade com que
a temperatura aumenta ou diminui ao longo do tempo. Esta exposi¢cdo
dos corpos de prova as variacOes térmicas exige atencdo devido a varios
fatores, entre eles a expansdo e contragdo que as pegas sofrem durante o
aquecimento ou resfriamento.

A combinacdo do tempo total de queima com a temperatura,
além de ser muito importante na qualidade final do produto, tem
influéncia no consumo de energia (TUBINO, 2006).

Os fornos a rolos satisfazem algumas condicGes de processo
muito importantes tanto na pratica industrial quanto economicamente,
como a auséncia, ou em alguns casos uma grande reducéo, do material
refratario de suporte dos produtos, que os seguem em todo o tempo de
queima.
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Todos os cuidados devem ser tomados a fim de se evitar
quebras como as apresentadas na figura 02, que mostra um cenario
comum em um patio de industrias de ceramica vermelha, onde as
quebras tomam propor¢des equivalentes tanto quanto maior for a
producdo da empresa.

Figura 02 - Quebras de uma indUstria em Campos dos Goytacazes,
Brasil.

(Fonte: VIEIRA, 2007)

O produto avanga por meio da rotacdo dos rolos, desde o
ingresso até a saida do forno. Fica excluida, portanto, a influéncia
térmica do suporte sobre as condi¢fes de temperatura do produto, com
exposicao de toda a extensdo superficial das pecas e da parte interna dos
septos divisores das cavidades de furacdo (FACINCANI, 2002).

Existem outras condicdes necessdrias que dependem da
espessura da peca e das caracteristicas da matéria-prima para que a
queima rapida seja apropriada, devendo as matérias-primas apresentar
caracteristicas fisico-quimicas que excluam os defeitos no aspecto
estético do produto (FACINCANI, 2002).

A queima tradicional dos produtos de ceramica vermelha ocorre
em fornos, que podem ser de diversos tipos, existindo varias
denominacdes para 0 mesmo tipo de equipamento (SECTEME, 1990).
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O combustivel utilizado na queima inclui lenha, cavaco, cepilho,
costaneiras (restos de marcenarias), po de serra e outros produtos, como
carvdo mineral, carvao vegetal e 6leo (CUNHA, 2002).

A inclusdo da queima rapida nos produtos da industria de
ceramica vermelha é atualmente o mais importante processo de
inovacdo em estudo para otimizagdo do processo de queima desse setor
(DUTRA, 2009), sendo que o forno a tdnel é a unidade de queima mais
amplamente utilizada na industria de artefatos pesados de argila
(HOSNY, 2004).

O uso de madeira como combustivel em fornos intermitentes é a
condicdo de processo mais amplamente utilizada no Brasil, condi¢éo
gue confere ao pais uma realidade diferente de paises como a Alemanha.

Em uma analise comparativa do processo produtivo da ceramica
estrutural do Brasil e da Alemanha, constatou-se que 0 processo de
queima do Brasil utiliza ciclos de queima mal planejados, fornos
ineficientes e combustiveis de alto impacto ambiental (DUTRA, 2009).

Ao contrario do Brasil, na Alemanha o gas natural é o
combustivel mais amplamente utilizado, bem como 0s processos
continuos em fornos do tipo tlnel e a rolos sdo os mais utilizados,
conferindo ampla produtividade as ceramicas alemas, resultando ainda
na redugdo do impacto ambiental (DUTRA, 2009).
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4 MATERIAIS E METODOS

A figura 03 apresenta o fluxograma da metodologia adotada
para o desenvolvimento da pesquisa, concomitantemente relacionando
as caracterizac@es as etapas do trabalho.

Figura 03 - Fluxograma metodoldgico de desenvolvimento da pesquisa.

P
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Homogeneizagao

T _omegeneizas
Formulagao 1 Caracterizagdo Analise quimica
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Formulagéo 3 N Anélise térmica
Formulagdo n Formulagges Distribuicio de

1l tamanho de particula

Extrusdo Conformagéo | Plasticidade
4
Secagem Retracdo linear de
1 secagem

Retracdo linear - .
Absofgéo de agua Caracterizacéo Curva de Bigot
Resisténcia mecanica 1l
Densidade aparente
Cor de queima
Microscopia (analise
da microestrutura) Caracterizagio

Queima ——>| Ppatamar 1
1T Patamar 2
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(Fonte: Autor, 2013)

A caracterizacdo das matérias-primas, as argilas, foi o ponto de
partida para a realizacdo deste trabalho. Com base nos resultados das
caracterizacfes das matérias-primas foi feito o estudo para a formulagéo
de composicGes de massa que apresentassem as caracteristicas mais
adequadas para serem usadas no processo de monoqueima rapida.

Quanto a selecdo das matérias-primas, foram escolhidos cinco
pontos de extragdo da regido sul de Santa Catarina, selecionados pela
cooperativa de extracdo regional Coopemi, que adotou critério de
selecdo levando em conta a disponibilidade e tipologia dos
argilominerais em suas jazidas. Assim, o0s cinco argilominerais
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escolhidos representam cinco tipologias diferentes entre si e comuns na
regido. Estas informacBes sdo importantes para comparacdo das
propriedades fisico-quimicas da cerdmica vermelha atualmente
fabricada na regido, segundo norma especifica, em relacdo aos produtos
obtidos no desenvolvimento deste trabalho.

Apos a caracterizacdo das matérias-primas foi realizada a etapa
de formulacdo de massa para uso no processo de monoqueima rapida de
corpos de prova conformados por extrusdo. A queima foi realizada em
um forno de laboratério a rolo elétrico da Servitech Equipamentos
Ceramicos.

4.1 COLETAE PREPARAQAO DAS AMOSTRAS
4.1.1 Coleta das amostras

Foram coletadas amostras de argilas com caracteristicas
distintas em cinco diferentes jazidas de extragdo da Coopemi, segundo
orientacdo do responsavel pelos processos de lavra da cooperativa. A
analise visual jA mostrava diferengas de cor e consisténcia entre as
amostras.

Foram coletados aproximadamente 50 kg de amostra em cada
jazida. A figura 04 mostra um dos pontos de extracao.

Figura 04 - Local de coleta de uma das amostras, Argila MAA.

o R

(Fonte: Autor, 2013)
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As cinco amostras coletadas foram acondicionadas em sacos
plasticos e armazenadas em ambiente adequado nas dependéncias do
laboratério do Grupo de Materiais Ceramico - GMC, da Universidade
do Extremo Sul Catarinense - UNESC, até serem processadas.

As etapas de secagem e moagem das amostras, assim como a
formulagdo das massas cerdmicas, extrusdo, secagem, queima e
realizacdo dos ensaios fisicos com os corpos de prova, foram realizadas
no laboratério do GMC e em outros laboratérios do Parque Cientifico e
Tecnolbgico - iParque.

4.1.2 Preparacao das Amostras

O primeiro processamento das matérias-primas para formulacao
das massas ceramicas, confecgdo dos corpos de prova por extrusdo e
para realizagdo dos ensaios de caracterizagdo foi feito em um laminador
com espagamento de 2 mm entre os rolos, com a finalidade de
homogeneizar e destorroar os aglomerados de argilominerais. O
equipamento utilizado para este processamento pertence ao Laboratério
de Ceramica Vermelha do Sindicato da IndUstria da Cerdmica Vermelha
- SINDICER.

Previamente a confeccdo dos corpos de prova e caracterizagdo
quimica e mineralégica, as amostras dos argilominerais foram secas em
estufa a 40°C por 48 h e moidas a seco em moinho de bolas por um
periodo de 1 h, com elementos moedores de alumina. Estas duas etapas
tiveram o objetivo de eliminar o excesso de umidade e reduzir o
tamanho dos aglomerados.

Para a realizagdo da analise quimica e mineraldgica, as amostras
foram secas em estufa a 40 °C durante 72 h. Em seguida, as amostras
foram processadas em moinho excéntrico, com elementos moedores de
alumina, e o material processado foi passado em malha 45 um (#325
ABNT) para a separagdo do material passante em didmetros
equivalentes.

Para a etapa de processamento por extrusdo foram utilizadas
matérias-primas com diametro equivalente passante em 150 um (#100
ABNT), no intuito de remover das amostras as particulas maiores, que
poderiam alterar os resultados, pois as dimensdes dos corpos de prova
s30 pequenas, 10x1,5x1,0 cm’.

De maneira geral, as argilas utilizadas séo distintas, sendo que
ha uma mescla de argilas de varzea e de morro, categorizadas
localmente como argilas de varzea forte e fraca, e argilas de morro forte
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e fraca. A parte final da nomenclatura é um adendo referencial ao local
de extragdo.

A nomenclatura das amostras foi estabelecida conforme
abreviacéo do nome dado pela cooperativa, tabela 02.

Tabela 02 - Nomenclatura das argilas

Nome de origem Caddigo
Vérzea Forte AZ VFoAZ
Vérzea Fraca AZ VFrAZ
Morro AA MAA
Morro AS MAS
Tagua Tagua

Fonte: Autor, 2013

As matérias-primas utilizadas foram argilominerais naturais,
que se enquadram de forma mais coerente a realidade da indUstria de
cerdmica vermelha.

A adicdo de matérias-primas nobres e ou aditivos na massa
poderiam melhorar as propriedades finais visando o processo de
monoqueima rapida, porém implicaria em um custo adicional nédo
adequado ao preco de venda deste tipo de material.

4.2 CARACTERIZACOES

A seguir estdo descritas as técnicas utilizadas e 0s ensaios
realizados para a caracterizacdo das matérias-primas, formulagdes de
massa e corpos de prova semiacabados e acabados.

4.2.1 Caracterizacdo das Amostras e Massas Formuladas

Para caracterizacdo das matérias-primas foram utilizadas
técnicas experimentais para analise quimica por espectrometria de
fluorescéncia de raios X, mineralégica por difracdo de raios X,
comportamento  térmico  por andlise  térmica  diferencial,
termogravimetria e dilatometria, distribuicdo do tamanho de particulas
por difracdo a laser, e por fim, a determinacdo dos limites de
plasticidade, conhecidos como limites de Atterberg, pela técnica de
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indentacdo. Ja para as massas formuladas foram determinados os limites
de Atterberg.

4.2.1.1 Anélise Quimica e Mineralégica

A analise quimica por espectrometria de fluorescéncia de raios
X foi feita em um espectrébmetro S2 Ranger Bruker, feita pelo
Laboratorio de Pesquisa e Inovacdo Tecnoldgica da empresa Colorminas
Colorificio e Mineragao S/A de Criciima.

Paralelamente foi feita a determinacdo da perda ao fogo por
calcinacdo & 1000 °C cujo resultado estd expresso junto aos Oxidos
analisados.

As andlises de difracdo de raios X realizadas com as matérias-
primas foram feitas no Laboratério de Pesquisa e Inovacdo Tecnoldgica
da empresa Colorminas Colorificio e Mineragdo S/A de Criciuma, em
um difratdbmetro Bruker, D2 phaser, com radiagdo incidente CuK, de
1,5405 A, operando a 30 kV e 15 mA, com intervalo 26 entre 3,5° ¢ 80°,
e passo de 0,017°/min.

4.2.1.2 Analises Térmicas

Foram utilizadas trés diferentes técnicas de caracterizagdo para
avaliacdo do comportamento térmico das matérias-primas,
termogravimetria, analise térmica diferencial e dilatometria.

As analises térmica diferencial e termogravimétrica foram
realizadas em um analisador simultineo DTG/DTA/DSC TA
Instruments, modelo SDT Q600, sendo que as técnicas termoanaliticas
mais utilizadas em materiais argilosos sdo a ATD e TG (SANTOS,
1989), que complementam as demais técnicas de caracterizacdo das
argilas. A atmosfera empregada foi a de ar sintético, de 25 °C até 1200
°C com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.

A andlise dilatométrica foi realizada nos laboratérios do SENAI
de Criciima, SC, utilizando um dilatbmetro da marca NETZSCH
modelo DIL 402 C. A atmosfera empregada foi a de ar sintético e o
patamar de aquecimento foi de 20 até 1250 °C com uma taxa de
aquecimento de 10 °C/min.

4.2.1.3 Distribuicdo do Tamanho de Particulas (DTP)

Para a determinacdo da DTP que compde as amostras foi
utilizado o método de espalhamento a laser de baixo angulo (analisador
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a laser). O equipamento utilizado foi o CILAS, modelo 990, que permite
medir intervalos de tamanhos de particulas de 0,2 a 500 um. Esta analise
foi efetuada pelo Laboratério de Pesquisa e Inovacdo da empresa
Colorminas Colorificio e Mineracdo S/A de Criciima-SC.

O intervalo de medicdo do equipamento forneceu informagoes
relevantes com relacdo aos resultados obtidos, pois permitiu avaliar
distribuicBes de tamanho de particulas em intervalos abaixo de 2 um,
definicdo por vérios autores do intervalo de tamanho de particulas que
caracteriza as argilas.

4.2.1.4 Plasticidade

A plasticidade foi determinada com a utilizagdo de um
plasticimetro desenvolvido por Constantino, 2007 e cuja técnica é
descrita por Modesto, 2008 quando da determinacdo da plasticidade
pelo método de indentacéo.

O método de indentagdo consiste em medir a resisténcia que
uma massa ceramica imp&e quando submetida a uma forca aplicada por
um punc¢do, medida em kilograma, cuja interpretacdo grafica é dada pela
forca méaxima aplicada em fungéo do percentual de umidade da massa.

A figura 05 mostra a imagem do plasticimetro desenvolvido por
Constantino, 2007.

Figura 05 - Plasticimetro de Indentacdo

(Fonte: Autor, 2014)
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A partir dos resultados obtidos no ensaio de plasticidade, foi
possivel determinar os limites de Atterberg, levando em consideracdo
que o limite de liquidez (L) marca a mudanga do estado liquido para o
estado plastico a medida que a argila vai perdendo umidade e adquirindo
consisténcia, ou vice-versa, enquanto que o limite de plasticidade (Lp)
indica a mudanca entre os estados plastico e sélido em que a argila se
encontra.

A diferenca entre 0 L, e o Lp fornece o indice de Plasticidade
(IP) das argilas, conforme a equagéo 01.

4.2.2 Caracterizagdo ap6s Extrusdo

Para a caracterizagdo dos corpos de prova apés a extrusao foram
feitos os ensaios de retracdo linear de secagem e densidade aparente,
realizados tanto para as matérias-primas quanto para as massas
formuladas.

4.2.2.1 Retracdo Linear de Secagem (RLs)

Com as medidas do comprimento da amostra apds a extrusdo
(Ly) e do comprimento da amostra apés a secagem a 110 °C (Ls) calcula-
se 0 valor da retracdo linear de secagem (RLs) por meio da equacéo 02
(WOLFF, 2008).

Lu —-Ls

RLs(%) = x 100 Eq. 02

Lu

O equipamento usado para medi¢do do comprimento das pecas
foi um paquimetro digital Digimess, com precisdo de 0,01 mm.

A evolugdo da retracdo linear de secagem em funcdo da perda
de agua de conformacédo é representada pela chamada curva de Bigot,
que auxilia no desenvolvimento da curva de secagem (VIEIRA, 2003).

Para o desenvolvimento da 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 100 °C com o controle
da variacdo dimensional até massa constante.

Os valores foram expressos em percentual, tabelados e plotados
para avaliagdo do comportamento dimensional dos corpos de prova
durante o processo de secagem, com medi¢6es a cada 30 min.
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4.2.2.2 Densidade Aparente a Verde (Dapy)

Para execucdo do ensaio foi utilizado o principio de
Arquimedes, regido pelas forgas atuantes apresentadas conforme figura
08.

O equipamento utilizado foi um empuximetro de mercurio,
constituido de um recipiente contendo mercurio posicionado sobre uma
balanca de precisdo, onde a amostra é submersa com o auxilio de uma
haste, quando é realizada a leitura da massa relativa & for¢a de empuxo,
ao mesmo tempo em que a temperatura do mercurio é aferida por um
termdmetro.

Figura 06 - Forgas atuantes do principio de Arquimedes.

Peso Forca
_____ | - ——
M
Empuxo

(Fonte: Adaptado de DAL BO, 2002)

As equagdes utilizadas para o calculo da densidade aparente
pelo método de mercdrio sdo apresentadas abaixo:

E=P+F Eq. 03
E = Massa do volume de liquido deslocado
E =pyg X Vaest. Xg  EQ.04
Para este caso: Vies. = Vup Eqg. 05

Entdo: Pug X Vap X g=my Xg+myXg Eq. 06
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my+m,

VAP = Eq 07

PHg

A densidade aparente pode ser expressa por:
Pap = % Eq. 08

Incluindo a Eq. 07 tem-se:

mi

Pap = myitmy Eq. 09
PHg

onde:

m, = Massa do corpo de prova sobre o mercurio (g)

m, = Massa de mercurio deslocado pela amostra ceramica (g)
V,p = Volume aparente da amostra ceramica (cm?®)

prg = Densidade do mercirio na temperatura do ensaio (g/ cm®)

4.2.3 Caracterizacao do Produto Acabado

Entende-se como produto acabado o corpo de prova queimado.
Para a caracterizagdo do produto acabado foram efetuados os ensaios de
retracdo linear de queima, resisténcia mecanica a flexdo, maédulo
elastico flexional, absorcdo de &gua, densidade aparente e cor de
queima.

4.2.3.1 Retragéo Linear de Queima (RLg)

Com o auxilio de um paquimetro digital foram feitas as medidas
do comprimento da amostra ap6s a secagem em estufa a 110 °C (L) e
ap6s a queima em um forno a rolos a 950 e 1050 °C (L), sendo
calculado o valor da retragéo linear de queima (RLg) pela equagéo 10
(WOLFF, 2008).

Ls —Lq
Ls

RLy(%) = X 100 Eqg. 10

4.2.3.2 Modulo de Resisténcia a Flexdo (MRF)
E definida por valores de limite minimo de solicitacBes a

ruptura por flexdo de pecas inteiras ou partes de cerdmica vermelha
(FACINCANI, 2002).
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O equipamento utilizado para execucdo deste ensaio foi uma
maquina universal de ensaios da marca EMIC, modelo DL 10.000, com
capacidade méxima de 10.000 kgf.

O procedimento adotado foi 0 ensaio com trés pontos de apoio,
sendo que a distancia entre os apoios e 0 aumento de carga foram
especificados conforme método de ensaio e procedimento interno do
Instituto de Engenharia e Tecnologia da Universidade do Extremo Sul
Catarinense, UNESC.

A equacdo 11 determina o valor da tensdo de ruptura dos corpos
de prova apds a queima.

1,5XPXL
a?xb

TRF =

Eq. 11

onde:

TRF = tensdo de resisténcia a flexdo (MPa);

P = carga méxima atingida no momento da ruptura (N);
L = distancia entre os apoios (mm);

a = espessura do corpo de prova (mm);

b = largura do corpo de prova (mm).

4.2.3.3 Absorcéo de Agua (AA)

O método de ensaio foi executado conforme a norma NBR
15270-3 (ABNT, 2005). Assim, os corpos de prova ap6s a queima
foram resfriados na saida do forno e pesados logo em seguida (Ms).
Posteriormente eles foram acondicionados em um recipiente onde foi
adicionada agua e o conjunto foi aquecido por uma manta,
permanecendo sob fervura durante 2 h.

Durante a fervura os corpos de prova foram mantidos cobertos
pela dgua e afastados do fundo do recipiente. Apds este tempo, 0
aquecimento foi interrompido e as amostras deixadas resfriar nesse meio
até temperatura ambiente.

Os corpos de prova foram retirados do recipiente, eliminando-se
0 excesso de agua com um pano Umido. Eles foram entdo pesados para a
determinacdo da massa do corpo de prova saturado (Msy).

De acordo com as normas NBR 15270-1 (ABNT, 2005a) e
NBR 15270-2 (ABNT, 2005b) a absorcdo de dgua em bloco ceramico
para alvenaria deve ser superior a 8% e inferior a 22%, sendo um ensaio
normativo simples, pode ser desenvolvido por empresas de todos os
tamanhos sem grande investimento.
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Usando a equacdo 12 foi possivel calcular a absorcdo de agua
(AA) dos corpos de prova [(NBR 15270-1 (ABNT, 2005a) e NBR
15270-2 (ABNT, 2005b), in:WOLFF, 2008)].
— Mgqr—Ms

S

sendo:

AA = absorcao de agua (%);

M; = massa do corpo de prova ap6s a queima (g);
Msat = massa do corpo de prova saturado em agua (g).

4.2.3.4 Densidade Aparente (Dapg)

O ensaio de densidade aparente (Dapg) usado para avaliacdo do
produto acabado procedeu conforme a mesma metodologia aplicada na
avaliacdo dos corpos de prova a verde (Dapy), produto semiacabado,
descrita no item 4.2.2.3.

A avaliacdo da densidade aparente (Dapg) do material
queimado tem importancia quando comparada com a densidade a verde
(Dapy) do material, pois permite avaliar a densificacdo dos corpos de
prova, relacionando-a a outras propriedades, como absor¢édo de agua e
resisténcia mecanica.

A correlacéo entre as propriedades foi feita de acordo com as
correlacBes apresentadas no trabalho de Ngun, 2011, qual associou 0s
altos valores de resisténcia a flexdo aos baixos valores de absorcdo de
agua e densidade aparente alta.

4.2.3.5 Cor de Queima

A cor de queima é uma propriedade importante a ser avaliada
devido ao valor estético do produto final, que pode ser um fator
determinante quando da defini¢do do tipo de aplicagdo que uma argila
terd, ou por vezes até limitar o seu percentual de uso em uma
composicao.

Para avaliacdo dos corpos de prova foi feito uma analise visual
quanto a cor de queima, efetuando-se as devidas considerac@es sobre as
possiveis correlacfes existentes entre a cor apresentada pelos corpos de
prova queimados e as propriedades caracteristicas encontradas nas
outras caracterizagdes feitas.
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4.2.3.6 Analise Microestrutural

A analise microestrutural foi feita com o auxilio de duas
técnicas, microscopia 6tica e microscopia eletrénica de varredura. Os
ensaios foram realizados nos laboratérios do Parque Cientifico e
Tecnoldgico, iParque, da UNESC.

As imagens de microscopia Otica foram feitas em um
estereoscopio LONGWAY LW-T102T, em uma escala de aumento de
50 vezes. As imagens de microscopia eletrdnica foram obtidas em um
microscopio eletronico de varredura (MEV) Zeiss, modelo EVOMAL0,
no Laboratdrio de Ceramica Técnica, CerTec, da UNESC.

Inicialmente foi feita a preparacdo das amostras, que foram
cortadas a um tamanho de 0,5 cm®, lavadas com &gua para retirada de
particulas soltas, secas em estufa a 110°C por 12 h e metalizadas com a
deposicao de uma fina camada de ouro para serem analisadas por MEV.

Nas duas técnicas de microscopia as amostras foram analisadas
diretamente sobre a superficie de fratura, em diferentes regides da
amostra e em diferentes aumentos da imagem.

4.3 PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL DE MISTURAS

No estudo feito por Botega, 2009 apds uma completa
caracterizacdo das matérias-primas ceramicas seguiu-se para a etapa de
formulagdo das composicBes mais adequadas as etapas posteriores,
sendo uma sequéncia analoga adotada para a pesquisa.

No intuito de promover a queima por monogueima rapida, a
formulagdo tradicional para ceramica vermelha foi reformulada
utilizando-se métodos estatisticos.

A analise quimica e mineral6gica das matérias-primas forneceu
informagbes que puderam ser relacionadas as propriedades
caracteristicas  encontradas, sendo adotado um planejamento
experimental de misturas como ferramenta para a definicdo das
formulages. Para tanto, foram escolhidas trés das cinco argilas
disponiveis para serem usadas no planejamento de misturas e definicdo
das formulagGes.

A escolha de trés das cinco matérias-primas teve o proposito de
reduzir o nimero de experimentos, direcionando o foco do trabalho
aquelas matérias-primas que apresentaram as melhores propriedades
para promoverem a realizacdo do objetivo geral do trabalho.

Misturas sdo sistemas cujas propriedades dependem das
proporcdes relativas dos seus componentes e ndo de suas concentracoes.
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E importante salientar que a quantidade de cada componente do
sistema deve ser tratada como uma variavel, dependente das demais,
pois 0 somatdrio das propor¢fes de seus componentes deve ser a
unidade (CORNELL, 1990), matematicamente descrito como na eq. 13.

Loxi=x+x+. . +x,=1 Eq. 13
onde q é o nimero de componentes da mistura e x; s80 0s componentes.

O modelamento de misturas consiste em ajustar um modelo
matematico polinomial a uma superficie de resposta obtida segundo um
planejamento experimental especifico, conhecido como planejamento
estatistico de misturas. Essa denominacédo é utilizada para diferencia-lo
do planejamento fatorial empregado no modelamento de variaveis de
processo.

A complexidade do modelo matemético ir4 depender do
planejamento estatistico de empregado e do nimero de componentes da
mistura. Esse planejamento envolve a execugdo de um nimero exato de
experimentos, necessarios para o ajuste do modelo matematico
selecionado e para permitir a determinacdo dos pardmetros com o
minimo de erro (CORNELL, 1973).

Apds a escolha das trés matérias-primas que apresentaram as
propriedades mais adequadas ao trabalho, foi projetada a matriz de
planejamento conforme apresentado na tabela 03.

Tabela 03 - Matriz de planejamento de misturas

N° do Experimento MP 1 MP 2 MP 3
1 1 0 0
2 0 1 0
3 0 0 1
4 0,5 0,5 0
5 0,5 0 0,5
6 0 0,5 0,5
7 0,33 0,33 0,33
8 0,67 0,17 0,17
9 0,17 0,67 0,17
10 0,17 0,17 0,67

Fonte: Autor, 2014
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A matriz foi montada com trés varidveis, com pontos centrais
em relacdo ao ponto central e aos extremos.

A figura 07 mostra a area de cobertura do planejamento para a
qual foi utilizado o planejamento experimental de misturas cujo modelo
linear é dado por y = by + byx; + byx, + bsx3, com a restricdo
x1 + x, + x3 = 1 (NETO, 2001).

Figura 07 - Area de cobertura da matriz planejamento do tipo Simplex
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(Fonte: Fonte: NETO, 2001)
4.4 CONFORMACAO

Os sistemas de conformacgdo de argilominerais mais utilizados
sd0 a extrusdo, prensagem a Umido, prensagem a seco e conformacéo a
mao em massa mole. Para realizacdo deste trabalho, foi adotado o
sistema por extrusdo, que é o mais utilizado para obtencdo de blocos
vazados e tavelas.

O processo de extrusdo na industria de ceramica vermelha é uma
etapa do processo na qual se utiliza uma extrusora, denominada na
linguagem cerdmica como "maromba™ para dar forma a produtos como
blocos vazados e tavelas.

A alimentacdo da massa deve ser proporcional a producdo
conformada, diminuindo nas etapas seguintes devido as perdas, em
massa, de agua de umidificacdo, agua estrutural, matéria organica,
carbonatos, entre outros elementos de sua constituicao.
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A extrusora tem a funcdo de homogeneizar, desagregar e
compactar a massa ceramica dando forma ao produto desejado
(TUBINO, 2006).

Para a conformacdo dos corpos de prova foi utilizada uma
extrusora a vacuo Servitec.

Os corpos de prova foram cortados com dimensdes aproximadas
de 10,0x1,5x1,0 cm. As dimensdes dos corpos de prova foram definidas
em funcéo dos ensaios realizados, sendo pré-definidos o tamanho e o
formato.

4.5 SECAGEM

No processo de monoqueima rapida, se uma peca for levada a
etapa de queima ja com trincas oriundas da etapa de secagem, elas
poderiam se propagar rapidamente devido & expansdo dos vapores de
umidade residual no inicio do processo de queima, levando a pega a
ruptura.

Assim, apds extrudados, para evitar formacéo de trincas (figura
08) e o rompimento dos corpos de prova, 0s mesmos foram pesados,
secos por 24 h a temperatura ambiente e em estufa a 110 °C por mais 24
h e entdo resfriados dentro da estufa até 40 °C para evitar a reabsorcao
de umidade.

A etapa de secagem ndo é o foco de estudo deste trabalho,
porém é parte fundamental no processo de obtencdo de ceramica
vermelha, pois muitas das perdas ocorrem devido a processos de
secagem mau projetados.

Figura 08 - Trincas de secagem
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umidade

Trincas de
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(Fonte: Adaptado de http://www.portorossi.art.br/secagem01.htm, 2013)
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4.6 PROCESSO DE MONOQUEIMA RAPIDA PARA CERAMICA
VERMELHA

A queima é uma das etapas mais delicadas do processo
ceramico. Eventuais defeitos originados nas etapas anteriores revelam-se
somente quando o material € queimado. Consiste em submeter as pecgas
conformadas e secas a uma dada temperatura para que elas adquiram as
propriedades desejadas, dentro de valores especificados. Na cerdmica
vermelha os produtos sdo queimados em fornos a temperaturas entre
850 °C e 1150 °C (MAS, 2005, TUBINO, 2006).

Para o desenvolvimento do trabalho foi utilizado o processo de
queima de produto de cerdmica vermelha conformado por extruséo de
uma massa plastica em um periodo de 30 min e 90 min com
temperaturas de 950 e 1050 °C. Para isto foi escolhido o forno a rolos
(figura 09) como tecnologia de queima.

Figura 09 - Forno a rolos

(Fonte: Autor, 2014)

Algumas dificuldades eram esperadas no desenvolvimento do

trabalho, como as indicadas por Facincani (2002) para este tipo de
processo:
. Lascamentos na entrada do forno, quando a velocidade de
deslocamento do produto que entra em contato com a atmosfera
aquecida do forno for maior que a velocidade de remocdo da umidade
residual de secagem;
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° Bolhas e inchamentos devidas aos gases que se formam durante
a queima, como a volatilizacdo de substancias organicas, vapor da agua
de cristalizac&o, dissociagdo de carbonatos, entre outros;

o A ocorréncia de coragdo negro devido a presenga de substancias
organicas, do percentual contido e da oxidagdo incompleta quando da
combustdo destas substancias no interior do material argiloso, reduzindo
os 6xidos de ferro presentes na matéria-prima.

Apds a realizagio dos ensaios pds-secagem, 0s corpos de prova
foram queimados em um forno a rolos elétrico marca SERVITECH.

A primeira queima realizada com os corpos de prova das
matérias-primas puras foi feita com um ciclo de queima de 90 min a
temperatura de 950 °C na zona de queima. A queima das formulagdes
foi realizada conforme tabela 04.

Tabela 04 - Identificacdo das variaveis de queima do experimento.

N° de Formulagdes Temperatura de queima Tempo de queima

10 950 °C 1050°C 30 min. 90 min.

Fonte: Autor, 2014
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

A caracterizagdo das amostras foi realizada segundo ensaios
normativos e ndo normativos aplicados as matérias-primas e também
aos corpos de prova submetidos a diferentes condi¢bes de
processamento, no intuito de obter informagBes suficientemente
confidveis e que delimitassem o trabalho de forma concisa, atendendo o
objetivo geral da pesquisa.

5.1 CARACTERIZACAO DAS MATERIAS-PRIMAS

Para determinagdo de algumas caracteristicas importantes para
0 desenvolvimento inicial do trabalho, foram efetuados os seguintes
ensaios com as matérias-primas:

Ensaios de caracterizacao;

- Analise Quimica, Mineral6gica e Térmica, Distribuigdo de Tamanho
de Particula e Plasticidade.

Ensaios tecnoldgicos;

- Retracdo linear de queima e secagem, Absorgdo de dgua, Resisténcia
mecénica, Densidade aparente e Microscopia.

5.1.1 Analise Quimica

As amostras das argilas coletadas apresentam composigoes
tipicas de argilas para ceramica vermelha, segundo Santos (1992 v1),
com predominancia de SiO; e Al,O; e Fe,0s.

A anélise quimica teve por objetivo verificar a presenca nas
argilas de algum elemento ou Oxido essencial ou prejudicial para a
formacdo de fases necessarias a obtencdo das propriedades fisico-
quimicas desejadas em produtos ceramicos destinados para fins
estruturais e/ou preenchimento de paredes.

O conteddo de SiO, presente esta relacionado principalmente
com a existéncia de silicatos e silica livre nas matérias-primas. Os
silicatos sdo os argilominerais, as micas e os feldspatos.

A silica livre pode ser proveniente de quartzo (variedade
cristalina), opala (variedade amorfa), adgata e calceddnia (variedades
criptocristalinas, com mindsculos cristais) e acidos silicicos amorfos,
além da caulinita (AlSi,Os(OH),) e outros minerais argilosos e ndo
argilosos que possuem silicio em sua composicdo quimica (SANTOS,
1992 v1).
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A tabela 05 apresenta a composicdo quimica em Oxidos das
amostras analisadas para fracdo passante em #325 ABNT (<45 um).

Tabela 05 - Anélise quimica da fracéo argilosa, passante em 45 um
(%)Argilas MAS MAA Tagud VFoAZ VFrAZ

SiO, 62,0% 702%  68,2% 62,4% 78,8%
Al;,03 182% 16,0%  16,3% 21,3% 11,4%
Fe,O3 9,3% 4,4% 4,5% 3,1% 2,9%
CaO 0,1% 0,2% 0,2% 0,1% -
KO 1,7% 2,7% 2,9% 1,7% 0,3%
MgO 0,4% 0,9% 1,3% 0,5% 0,2%
Na,O 0,4% 0,1% 0,1% - -
P,0s 0,1% 0,1% 0,1% - -
TiO, 1,0% 0,5% 0,7% 1,0% 0,6%
P.F 7,0% 5,0% 5,7% 10,0% 5,8%

Fonte: Autor, 2014

A andlise das argilas apresentou percentuais de SiO, de 62,0% a
78,8%, 0 que as caracteriza como matérias-primas altamente silicosas,
sendo a matéria-prima VFrAZ a que possui 0 maior percentual deste
Oxido (SANTOS, 1992 v1).

A alumina existente em uma argila estd em sua maior parte
combinada formando os argilominerais, geralmente caulinita (SANTOS,
1992 v1).

Os resultados obtidos ndo caracterizam as argila estudadas
como refratarias, pois a tabela 05 apresenta percentuais de 11,4% a
21,3% deste 6xido, valores que segundo Santos (1992 v1) estdo abaixo
dos 46% normatizados pela ABNT, sendo as argilas estudadas
denominadas como silicoaluminosas.

As amostras analisadas mostraram-se tipicas de uma ceramica
vermelha, com perdas ao fogo de 5,0% a 10,0%, e percentuais de Fe,03
de 2,9% a 9,3%. Estes percentuais de Fe,O3 resultam em diferentes
tonalidades.

Roveri, 2007, observou variacbes de tonalidades de laranja a
avermelhado pela influéncia do ferro a temperaturas acima de 1000 °C,
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as quais o autor atribuiu & liberacdo de Fe?* presente na ilita da
composicdo mineraldgica de sua argila.

Os teores mais elevados de alcalis Na,O/K,O/MgO/CaO
somados para as argilas MAA e Tagua, 3,8% e 4,6%, respectivamente,
proporcionam menor efeito fundente para estas argilas.

Os menores valores percentuais de alcalis para as argilas MAS e
VFoAZ, 2,6% e 2,3%, respectivamente, sdo também interessantes para a
gueima destas argilas. Porém, a argila VFrAZ apresenta 0,5% destes
Oxidos, o que pode proporcionar uma maior de refratariedade & massa,
em funcdo também de seu elevado teor de SiO; e Al,0O; somando
90,2%.

A presenca de CaO e MgO proporcionam pouco efeito fundente
em temperaturas abaixo de 1100°C, sendo comumente provenientes da
calcita, dolomita e gipsita. J& 0 Na,O e o K;O proporcionam um efeito
fundente intenso abaixo de 1100 °C e sdo comumente provenientes de
feldspatos (SANTOS, 1992 v1).

5.1.2 Anélise Mineraldgica

As matérias-primas MAA e MAS possuem em sua composi¢ao
além do quartzo e da caulinita, os argilominerais mica e,ou muscovita,
para as quais a discriminacdo entre estas duas tipologias de
argilominerais ndo é muito facil, assim, aparecem juntas nos
difratogramas.

A matéria-prima Tagua apresenta, além de quartzo e caulinita, o
argilomineral ilita, que por sua vez proporciona a obtenc¢do de produtos
de qualidade devido a sua plasticidade moderada e menor temperatura
necessaria para queima, resultado da presenca de cations de alcalis em
sua estrutura.

Mancharan (2011) correlacionou melhoras na resisténcia a
compressdo em fungdo de diferencas na composicdo mineralégica das
argilas, e menciona que as propriedades fisicas, quimicas e
mineraldgicas das matérias-primas afetam a resisténcia do produto final.

Algumas das caracteristicas de processo e algumas das
caracteristicas finais dos produtos obtidos atribuidas as diferencas na
tipologia mineraldgica das matérias-primas podem gerar informacgdes
que ajudam nas tomadas de decisdo do produtor quando da utilizacdo de
uma determinada matéria-prima.
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Os padrbes de difracdo de raios X das amostras analisadas
apresentados na figura 10 mostram basicamente as fases cristalinas do
quartzo, caulinita, mica/muscovita e ilita, sendo que todas possuem em
comum o mineral acessorio quartzo e o argilomineral caulinita, sendo
gue as matérias-primas VFrAZ e VFoAZ apresentam somente as fases.

Figura 10 - DRX das matérias-primas
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5.1.3 Anélises Térmicas
5.1.3.1 Termogravimetria (TG) e Andlise Térmica Diferencial (ATD)

As figuras 11 a 15 apresentam o comportamento térmico das
matérias-primas. As curvas apresentam fases em comum, tipicas de
argilominerais.

Analisando-se as curvas de TG e suas respectivas derivadas,
pode-se perceber uma reducdo do percentual de massa que se inicia a
aproximadamente 50°C para todas as amostras, estabilizando-se a
~100°C, o que pode ser atribuido a perda da agua livre e adsorvida, com
valores proximos a 2% para as argilas Tagua, MAS e VFrAZ, e 4% para
as argilas VFOAZ e MAA. A diferenca pode estar relacionada ao
percentual de fracdo argilosa das matérias-primas, sendo as maiores
fragdes para as argilas VFOAZ e MAA.

A perda de matéria organica é continua até a temperatura de
~400°C para todas as matérias-primas. Para temperaturas maiores ocorre
uma segunda perda de massa atribuida a desidroxilagdo principalmente
do argilomineral caulinita, presente em todas as argilas estudadas
(SILVA, 2007, GARDOLINSKI, 2001). A partir de 600°C h4d uma
estabilizacdo quanto a perda de massa, permanecendo estavel até o fim
do ensaio.

A analise das curvas de ATD permite identificar as reacdes
endotérmicas e exotérmicas observadas.

Inicialmente observa-se dois pequenos picos endotérmicos a
50°C para as argilas VFOAZ e VFrAZ, atribuidos ao inicio da
eliminacdo da &gua adsorvida pelos argilominerais.

Para a argila VFOAZ a aproximadamente 350°C ha um pico
exotérmico mais evidente que nas outras matérias-primas, que pode ser
atribuido a eliminacdo de matéria organica, pois este argilomineral
apresenta o maior percentual de perda ao fogo.

Um pico endotérmico a aproximadamente 520 °C aparece em
todas as curvas e pode ser atribuido ao processo de desidroxilacdo da
fase caulinita presente nas amostras (SANTOS, 1992v3,
GARDOLINSKI, 2003), pois esta associado a perda de massa que
acompanha esta variacdo térmica, qual pode ser percebida tanto na curva
TG quanto em sua derivada.

As curvas correspondentes as matérias-primas MAS e VFrAZ
apresentam pequenos picos endotérmicos em torno de 570°C, os quais
podem ser relacionados a transformacgdo alotrépica do quartzo o para
quartzo B (VIEIRA, 2000).
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Figura 12 - Analise Térmica, TG/ATD Argila MAA
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Figura 13 - Analise Térmica, TG/ATD Argila Tagua
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Figura 14 - Analise Térmica, TG/ATD Argila MAS
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Figura 15 - Analise Térmica, TG/ATD Argila VFrAZ
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As curvas apresentaram um pequeno pico exotérmico entre
950°C e 1000°C para todas as matérias-primas, porém, estes picos se
apresentaram mais evidentes para as argilas VFoOAZ, MAA e VFrAZ;
sendo que esta ocorréncia pode ser atribuida a nucleacdo da mulita
(GOMES, 1986).

5.1.3.2 Dilatometria

As figuras 16 a 20 mostram o comportamento dilatométrico das
matérias-primas, submetidas a um ciclo de queima com taxa de
aquecimento de 10 °C/min de 25 °C a 1200 °C em atmosfera de ar
sintético.

As variagbes dimensionais apresentadas nos graficos de
dilatometria sdo correspondentes as variacdes observadas nas matérias-
primas durante o processo de queima, e podem ser descritas em funcao
dos diversos fendmenos fisico-quimicos que ocorrem na queima.

Uma ligeira expansdo seguida por retracdo entre a temperatura
ambiente e 120 °C pode ser atribuida a agua adsorvida, mais evidente
nas argilas MAA e VFrAZ, tendo menor magnitude nas outras matérias-
primas.
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Figura 16 - Curva dilatométrica da MP VFoAZ
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Figura 17 - Curva dilatométrica da MP MAA
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Figura 18 - Curva dilatométrica da MP Tagua
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Figura 19 - Curva dilatométrica da MP MAS
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Figura 20 - Curva dilatométrica da MP VFrAZ
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Uma rapida expansdo em todas as matérias-primas entre 500 e
600 °C pode ser atribuida a fendmenos como a desidroxilacdo da argila
e transformacéo alotrdpica do quartzo a para quartzo p (BACCOUR,
2009), sendo que a transformagéo alotropica do quartzo alfa para beta é
uma variagdo de volume devido a um pequeno giro de um dos tetraedros
de sua estrutura com relacdo aos outros (KINGERY,1976;
CALLISTER, 2008).

As argilas MAS e VFrAZ apresentam a maior variacao
dimensional, compativel com o valor do alfa (tabela 06) encontrado para
a VFrAZ, seguida pela matéria-prima MAS.

Outro evento de expansdo seguido de retracdo que ocorre em
torno de 900 a 1000 °C em todas as matérias-primas foi atribuido por
Das (2005) a formacdo da fase espinélio y-Al,0; quando da avaliacdo de
composi¢des com argilas cauliniticas e quartzosas.

Com relagdo as temperaturas de maxima taxa de densificacdo
(Tmp), as amostras apresentaram valores entre 1040 e 1100 °C,
consideradas elevadas para a queima de cerdmica vermelha. O baixo
teor em Oxidos alcalinos e alcalino-terrosos resulta em argilas um pouco
refratarias durante a queima. Apesar dos valores de Typ apresentados,
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optou-se por temperaturas de queima de 950 e 1050 °C, mais
compativeis com as praticadas na queima de ceramica vermelha.

A tabela 06 apresenta os valores das temperaturas de maxima
taxa de densificacdo (Twp), bem como os valores do coeficiente de
expansdo térmica (CET) determinados entre 25 a 325 °C e a retragdo
total (Rt) na temperatura de término do processo de sinterizagao.

Tabela 06 - Resultados obtidos no ensaio de dilatometria.

Mat. Prima Two, °C CET, x10° °C™ Rr, %
VFoAZ 1041,3 5,87 -4.8
MAA 1078,2 7,45 -5,2
Tagué 1057,0 7,53 -5,6
MAS 1059,3 5,75 -3,7
VFrAZ 1100,0 10,39 -0,65

Fonte: Autor, 2013

A retragdo final das amostras (Rt) variou entre -0,65 e -5,6 %.
A retracdo das amostras MAS e principalmente VFrAZ foi
relativamente baixa, indicando menor formagdo de fases vitreas,
necessarias quando se pretende utilizar o processo de monogueima
rapida. Porém, esta menor retragdo resulta em maior estabilidade
dimensional das pecas ap6s a queima.

A presenca de Fe;O3; e K,O acelera o processo de sinterizacdo
(MAHMOUDI, 2008) das amostras, porém a retracdo final de queima
também esta associada a presenca de matéria organica nas argilas, que é
volatilizada durante a queima, causando retracdo. Deste modo, o
resultado da andlise quimica das argilas esta em concordancia com os
valores de retracdo apresentados pelas amostras.

Finalmente, o coeficiente de expansdo térmica (CET) de todas
as argilas sdo equivalentes, entre 5,8 e 7,5x10° °C™, com excecdo da
argila VFrAZ, com 10,4x10°® °C™. Elevados valores de CET resultam
em maior probabilidade de trincas de resfriamento nas amostras devido
a menor resisténcia ao choque térmico.
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5.1.4 Distribuicdo de Tamanho de Particula (DTP)

A tabela 07 mostra os valores cumulativos de tamanhos de
particula em fungdo do tamanho méximo retido nestes percentuais.

Tabela 07 - Percentuais retidos de tamanho de particula.

VFOAZ MAA Taguda MAS  VFrAZ
@al0% (D10) 1,34 129 1,77 157 1,75
@as0% (D50) 52 501 10,2 7,89 8,46
@a90% (D90) 188 222 30,2 27,6 27,7
@ médio (um) 796 875 133 11,4 11,9

Fonte: Autor, 2014

Avaliando os valores apresentados na tabela 07 é possivel
verificar que as argilas VFOAZ e MAA possuem um D50 em torno de 5
um, podendo assim apresentar uma maior plasticidade, haja vista as
fases minerais encontradas na difracdo de raios x. A mesma constatacdo
feita para os valores encontrados para o D50 pode ser feita para o D10,
onde os maiores didmetros sdo encontrados também para as argilas
VFoAZ e MAA.

A figura 21 mostra a DTP do volume passante (%) em fungéo
do diametro (um).

Figura 21 - DTP das matérias-primas
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A figura 22 apresenta a distribuicdo para a fragdo argilosa (<2
um), assim apontada também por Monteiro (2004), associada a
argilominerais muito finos, os maiores responsaveis pela plasticidade
das matérias-primas argilosas (VIEIRA, 2008).

Figura 22 - DTP da fracdo argilosa (<2 pum).
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De acordo com o gréfico da figura 22, as matérias-primas MAA
e VFOAZ apresentam o maior percentual de fragdo argilosa, com 21,1%
e 18,1% respectivamente. A diferenca na quantidade de fracdo argilosa
sugere que estas matérias-primas tendem a apresentar os maiores indices
de plasticidade, facilitando o processo de extrusdo. Esta propriedade é
discutida no capitulo 5.1.5.

5.1.5 Limites de Atterberg

Os gréaficos correlacionam a forca de indentacdo obtida no
plasticimetro desenvolvido por Constantino (2007) em funcdo do
percentual de umidade.

Os valores de limite de liquidez (L.) e limite de plasticidade
(Lp) estdo indicados nos graficos para facilitar sua visualizacdo e
possibilitar o calculo do indice de plasticidade.

As linhas tracejadas em azul representam a tangente em relagédo
a curva de tendéncia logaritmica da forca aplicada pelo plasticimetro em
funcdo do percentual de umidade, fornecendo o ponto de menor forca e
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menor umidade, que foi relacionado e definido como sendo o limite de

liquidez de cada amostra.
Os limites de Atterberg das matérias-primas sdo apresentados

nas figuras 23 a 27.

Figura 23 - Forca de indentacdo em fungdo do percentual de umidade
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Figura 24 - Forca de indentagdo em funcéo do percentual de umidade
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Figura 25 - Forca de indentagdo em funcdo do percentual de umidade
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Figura 26 - Forca de indentagdo em funcdo do percentual de umidade
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Figura 27 - Forca de indentagdo em funcdo do percentual de umidade
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Salehi (2008) apresentou um grafico

correlacionando a pressdo de extrusdo em funcdo do percentual de
umidade, figura 28, sendo que a curva obtida por Salehi é similar as
curvas obtidas por indentagdo apresentadas neste trabalho, validando a
técnica utilizada.

Figura 28 - Pressdo de extrusdo em func¢do do percentual de umidade
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A tabela 08 apresenta os resultados obtidos para os limites de
Atterberg.

Tabela 08 - Limites de Atterberg
VFoAZ MAA Taguéa MAS VFrAZ

L. 32,5 28,5 25,5 30,5 22,5
Lp 20 20 17,5 22,5 15,0
IP 12,5 8,5 8 8 7,5

Fonte: Autor, 2014

De acordo com os indices obtidos, todas as matérias-primas
podem ser classificadas como sendo de média plasticidade
(7%<IP<15%), segundo Silva (2007).

Apesar dos IP de todas as matérias-primas apresentarem valores
proximos, os L. e Lp diferem de forma mais significativa,
principalmente entre as matérias-primas VFoOAZ e VFrAZ, onde o Lp da
VFOAZ se aproxima do L. da VFrAZ, com valores de 20 e 22,5%
respectivamente.

Nos capitulos seguintes sdo apresentados os resultados e
discussBes referentes aos ensaios efetuados no produto semiacabado.
Foram realizados ensaios para verificacdo da retracdo linear de secagem
(RLs) de acordo com a Curva de Bigot, utilizada para verificacdo do
comportamento dimensional das matérias-primas durante o processo de
secagem.

No gréfico das curvas de Bigot sdo mostradas as curvas de
plasticidade obtida por indentagcdo. Deste modo foi possivel identificar
com maior seguranca o teor de umidade mais apropriado para a
conformacdo dos corpos de prova.

5.1.6 Retracdo Linear de Secagem (RLs)

A figura 29 mostra os resultados de RLs das matérias-primas
obtidos a partir da umidade relativa ao L. As matérias-primas MAS e
VFrAZ séo as que apresentam os maiores percentuais de retragéo.

A linha pontilhada indica o valor limite para RLs, utilizado
como pardmetro de avaliacdo para uso em produtos de cerdmica
vermelha, conforme indicado na tabela 09, qual apresenta algumas
propriedades fisico-mecanicas dos principais materiais de ceramica
vermelha.
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Figura 29 - Graéfico de retracdo linear de secagem

Retracdo Linear de Secagem %
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(Fonte: Autor, 2014)

O limite indicado na tabela 09 mostra que somente a matéria-
prima Taguéa esta apta ao uso direto na producéo de tijolos furados, caso
fosse necesséria a adicdo de umidade até o L. No entanto, enquanto os
graficos de plasticidade séo utilizados para determinar o percentual mais
adequado de umidade ao processamento por extrusdo, a curva de Bigot
relaciona a RLs com o percentual de umidade da massa ceramica.

Tabela 09 - Propriedades fisico-mecanicas requeridas para a aplicacdo
em produtos de ceramica vermelha.

Produto RLs (%) AA (%) PA(%) TRF(MPa)
Tijolo de Alvenaria ND ND <35,0 >2.0
Tijolo Furado <6,0 <25,0 <25,0 >55
Telhas <5,0 <20,0 <20,0 >6,5

Fonte: Adaptado de Santos, 1992v3 e Silva, 2007

A RLs é uma propriedade importante e pode se tornar um fator
limitante ao processamento de materiais por monoqueima rapida em
funcdo dos longos tempos de secagem natural, comumente utilizados
nesta industria.
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A andlise simultanea destas duas curvas possibilita a
determina¢do do menor percentual de umidade necessario, levando-se
em consideracdo a RLs e a forca de indentacéo.

As figuras 30 a 34 apresentam os graficos com a curva de Bigot
e a curva de plasticidade para cada matéria-prima estudada neste
trabalho.

Para cada argila a curva tracejada representa uma linha de
tendéncia polinomial, referente as curvas de retracdo e a forca de
indentacdo em funcdo do percentual de umidade. Sobre cada curva de
tendéncia foi marcado o ponto de inflexdo, em vermelho, mostrando o
afastamento da linearidade (dada pela linha pontilhada em cada grafico).
Este ponto mostra o percentual de umidade mais adequado para que as
matérias-primas sejam conformadas por extrusdo. Para cada argila foi
adotado a menor retracdo percentual e a menor forga de indentacéo.

Os graficos apresentados nas figuras 30 a 34 possuem uma
caracteristica em comum, o ponto de inflexdo da curva, além do qual a
adicdo de umidade & massa ndo reduz de forma significativa a forga
aplicada. Em paralelo, a pressdo de extrusdo estd diretamente
relacionada a resisténcia que a massa impde a deformagdo, como no
exemplo da figura 28.

Figura 30 - Curva de Bigot e plasticidade determinada por indentagédo
para a matéria-prima VFoAZ.
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Figura 31 - Curva de Bigot e plasticidade determinada por indentacédo
para a matéria-prima MAA.
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Figura 32 - Curva de Bigot e plasticidade determinada por indentagdo
para a matéria-prima Tagua.
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Figura 33 - Curva de Bigot e plasticidade determinada por indentagédo
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Figura 34 - Curva de Bigot e plasticidade determinada por indentagédo
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A tabela 10 apresenta os percentuais de umidade utilizados na
confec¢do dos corpos de prova.

Tabela 10 - Percentual de umidade utilizado na preparacdo das massas
para conformag&o por extrusao.

MP VFoOAZ MAA Tagua MAS VFrAz

Umidade (%) 25 24 23 26 23

Fonte: Autor, 2014

Nos capitulos seguintes sdo apresentados os resultados e
discusses referentes aos ensaios efetuados no produto acabado.

Foram feitos ensaios para verificacdo da retracdo linear de
queima, absorcéo de agua, resisténcia mecénica, densidade aparente, cor
de queima e microestrutura.

5.1.7 Retragéo Linear de Queima (RLg) e Absorgdo de Agua (AA)

A figura 35 mostra os valores obtidos para os ensaios de RLg €
AA para as matérias-primas queimadas a 950 °C em um ciclo de queima
com duracdo de 90 minutos.

Figura 35 - Valores de RLq e AA para as matérias-primas estudadas
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Os valores de RLo e AA plotados em um mesmo grafico
mostram sua relagdo quanto aos valores de maximo e minimo sugeridos
em norma para a AA. A NBR 15270-1/2005 estabelece os limites de 8%
a 22% de AA para os blocos ceramicos.

Os valores de AA obtidos para 0s corpos de prova
confeccionados em laboratério com todas as matérias-primas ficaram
dentro do intervalo estabelecido em norma, oscilando entre percentuais
de 14% a 19%.

Com relagdo a RLqg, pode-se observar que a maior variagéo
dimensional ocorreu para a matéria-prima VFOAZ, e a menor para a
VFrAZ. Este resultado pode ser atribuido a perda ao fogo de 10% da
argila VFOAZ, resultando na maior variacdo da RLq, e aos percentuais
elevados de SiO; e Al,O3 encontrados na argila VFrAZ.

Observando-se os resultados de temperatura de méaxima taxa de
sinterizacdo (Twmp) e coeficiente de expansdo térmica (CET) para as
argilas VFOAZ e VFrAZ percebe-se que a argila VFOAZ apresenta
menor Tyvp € 0 menor CET que a argila VFrAZ, 1041,3 °C e 5,87 x10°®
°C' em comparacdo a 1100 °C e 10,39 x10® °C™, respectivamente
(Tabela 06).

Os resultados encontrados sdo compativeis com os percentuais
de AA obtidos para estas matérias-primas, devido a relagdo entre a AA e
0 processo de sinterizagdo de um corpo ceramico, pois a argila VFrAZ
apresenta uma Typ a uma temperatura aproximadamente 60 °C maior
que a argila VFOAZ.

A relacdo entre a AA e 0 processo de sinterizacdo também se
aplica aos resultados de retracdo de queima, levando a concluséo de que
a argila VFOAZ, por apresentar uma Typ mais baixa, retrai com mais
facilidade ap6s queima a 950 °C, quando comparada as outras matérias-
primas mais refratarias (com maiores Typs, Tabela 05).

5.1.8 Resisténcia Mecénica a flexdo de trés pontos (MRF)

A presenca de fases cristalinas na matriz cerdmica promove ao
corpo ceramico uma alta resisténcia mecénica depois da queima
(JORDAN, 2008), condicdo que pode favorecer a obtencéo de produtos
de qualidade.

A figura 36 apresenta os resultados do MRF (média e desvio
padrdo) das matérias-primas queimadas a 950 °C.
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Figura 36 - MRF das matérias-primas
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Avaliando-se a figura 36 percebe-se que as matérias-primas
MAS e VFrAZ sdo as que apresentam o menor MRF.

A diferenca entre os valores encontrados pode estar relacionada
as diferencas encontradas nos percentuais de fragdo argilosa, sendo que
as matérias-primas MAS, VFrAZ e Tagua apresentam 0s menores
percentuais de fragdo argilosa.

A matéria-prima Tagua, por sua vez, apresenta uma resisténcia
mecéanica superior a matéria-prima MAA, mesmo com seu menor
percentual de fracdo argilosa, fato que pode estar relacionado ao teor de
alcalis presente no Tagua, que propicia um efeito fundente, com
formacdo de fases liquidas a temperaturas mais baixas, favorecendo
reacOes quimicas e recristalizaces.

5.1.9 Densidade Aparente Apos a Queima (Dapo)

O valor da retracdo linear total de 5,2% obtido para a matéria-
prima MAA levaria a uma contradi¢cdo quanto a estes resultados, pois
uma maior retracdo estaria relacionada a uma maior densificacdo do
corpo ceramico, levando a uma maior resisténcia mecanica do material.
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Porém, a Dap também esta relacionada a outros fatores relevantes, como
a composicdo quimica e mineraldgica da matéria-prima, assim como
outros fatores de processamento que precedem a queima, principalmente
durante a preparacdo da matéria-prima e conformacgéo da peca, os quais
podem exercer influéncia sobre todas as propriedades finais do produto,
inclusive a Dap (DUTRA, 2007).

A figura 37 apresenta os resultados para Dapg (média e desvio
padrdo) das matérias-primas queimadas a 950 °C.

Figura 37 - Dapg das matérias-primas estudadas
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De acordo com a figura 37 nota-se que as matérias-primas
MAA e MAS apresentaram as menores Dap, enquanto que as demais
matérias-primas apresentaram valores de Dap muito préximos

Assim, a Dap é uma propriedade importante a ser conhecida,
mas que se apresenta como uma forma mais eficaz de avaliagdo de
matérias-primas quando é desenvolvida uma curva de gresificacdo, que
tem maior relevancia quando do desenvolvimento de massas para
revestimentos, onde se deseja obter percentuais de AA mais baixos e
com intervalos de variacdo mais estreitos.
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5.1.10 Cor de Queima

A variacdo da tonalidade apresentada pelas matérias-primas
apos a queima a 950 °C pode ser vista na figura 38, na qual é possivel
observar tonalidades que vao do bege claro ao alaranjado, tendendo ao
vermelho.

Figura 38 - Corpos de prova queimados das matérias-primas estudadas

(Fonte: Autor, 2014)
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As amostras das matérias-primas MAS e VFrAZ apresentaram
maior tendéncia para tons vermelhos, apesar da argila VFrAZ apresentar
o menor percentual de Fe,O3 entre as argilas.

A cor mais avermelhada apresentada pela argila VFrAZ em
relacdo as outras argilas com maior percentual de Fe,O; pode ser
atribuida a sua baixa perda ao fogo e consequente menor percentual de
matéria organica, que poderia reduzir o ferro presente na forma de
hematita Fe*®, que favorece a cor vermelha, para outras valéncias, ou
estados de oxidagdo, que favorecem cores mais escuras.

As amostras analisadas mostraram-se tipicas de uma ceramica
vermelha, com perdas ao fogo de 5,0% a 10,0%, e percentuais de Fe,O3
entre 2,9% a 9,3%. Estes percentuais tendem a proporcionar diferentes
tonalidades.

Roveri (2007) observou variagfes de tonalidades de laranja a
avermelhado pela influéncia do ferro a temferaturas acima de 1000 °C,
atribuida pelo autor & liberagio de Fe“" presente na composicdo
mineraldgica da argila na forma de ilita.

A amostra da matéria-prima VFOAZ apresentou coragdo negro e
grande intensidade. O coragdo negro formado nesta matéria-prima pode
estar relacionado a reducdo do Fe® para Fe?" causada pelo ambiente
redutor gerado pela formacdo de CO, consequéncia de uma combustéo
incompleta da matéria organica presente na argila.

O ferro reduzido nas formas de Fe;O, e FeO apresenta
coloracdo mais escura e é mais fundente do que em seu estado mais
oxidado (BELTRAN, 1988, SANTOS, 2005).

5.1.11 Microscopia Optica

As figuras 39 a 43 mostram as imagens feitas por microscopia
6tica em um estereoscopio, sob uma escala de aumento de até 50 vezes.
A superficie analisada é a superficie de fratura.

As imagens identificadas como a, b, ¢ e d em cada figura
representam a superficie de fratura com uma ampliacéo de 3x na sessdo
transversal completa, 10x na extremidade da sessdo transversal, 10x e
50x no centro da sessdo transversal, respectivamente para todas as
matérias-primas.
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Figura 39 - Microscopia 6tica da matéria-prima VFoAZ

(Fonte: Autor, 2014)

Nas figuras 39, 41 e 43 é possivel visualizar a formagao de um
efeito chamado coracdo negro, qual é bem mais intenso na matéria-
prima VFOAZ em relagdo as demais matérias-primas.

Algumas das principais consequéncias danosas relacionadas a
presenca do coracdo negro, que justificam esforgos para evita-lo séo
(DAMIANI, 2001) o inchamento das pecas, deformacGes piroplasticas,
deterioracdo das caracteristicas técnicas e deterioracdo das
caracteristicas estéticas.

E possivel observar uma boa homogeneidade ao longo da
superficie de fratura, quanto a distribuicdo das particulas em quatro das
cinco matérias-primas.

A figura 43 referente a matéria-prima VFrAZ mostra uma
significativa quantidade de particulas cristalinas, qual podem ser
atribuidas a presenca de grdos de quartzo e pode justificar sua baixa
resisténcia mecanica.
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Figura 40 - Microscopia 6tica da matéria-prima MAA

(Fonte: Autor, 2014)
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Figura 42 - Microscopia 6tica da matéria-prima MAS

(Fonte: Autor, 2014)

Figura 43 - Microscopia 6tica da matéria-prima VFrAZ

(Fonte: Autor, 2014)
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5.1.12 Analise Geral das Propriedades das Matérias-primas

Apds a completa caracterizacdo das matérias-primas em relagdo
as propriedades de interesse para este estudo, foi necessario agrupar o0s
resultados para uma analise geral resumida das propriedades obtidas,
tabela 11, onde MO s&o os éxidos alcalinos.

Os resultados obtidos foram usados como pardmetros para
escolha de trés das cinco matérias-primas para posterior formulagdo das
composic¢des definidas pelo planejamento experimental.

Tabela 11 - Propriedades das matérias-primas

Caracterizagdes VFoAZ MAA Tagua MAS VFrAZ
Analise SiO; (%) 62,4 70,2 68,2 62,0 78,8
Quimica

Al,03 (%) 21,3 160 163 182 114
Fe;03 (%) 31 44 45 93 2,9
MO (%) 23 38 46 26 0,5
P.F. (%) 100 50 57 70 5,8
Dilatometria dL/Lo (%)  -48 -52 -56 -3,7 -0,65
CET(x10°C") 587 745 753 575 10,39

Ensaios RLs (%) 7,24 6,39 4,87 9,31 8,48
Tecnoldgicos
RLq (%) 193 0,23 0,42 0,11 0
AA (%) 146 16,7 154 19,5 17,8
MRF (MPa) 15,12 6,11 10,72 2,82 1,17
IP (%) 125 85 8 8 7,5
DTP D10 (um) 1,34 1,29 1,77 157 1,75

Fonte: Autor, 2014

A tabela 12 apresenta uma pontuacdo de peso 1 para cada
propriedade, considerados peso -1 os dois valores menos interessantes
ao cumprimento do objetivo do trabalho, sendo que para a avaliacdo do
indice de Plasticidade (IP) foram pontuadas negativamente trés argilas,
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com indices iguais para as argilas Tagud e MAS. Assim, as duas
matérias-primas com a menor pontuacdo geral foram excluidas.

Tabela 12 - Pontuacdo das Propriedades

Caracterizag0es VFoAZ MAA Tagud MAS VFrAZ
Analise SiO, (%) 1 -1 1 1 -1
Quimica Al,O; (%) 1 1 1 1
Fe,03 (%) 1 1 -1 -1
MO (%) -1 1 1 1 -1
P.F. (%) -1 1 -1 1
Dilatometria dL/Lo (%) -1 -1 1
CET (x10°°°C?) 1 -1 -1
Ensaios RLs (%) 1 1 1 -1 -1
Tecnoldgicos RLo (%) 1 1 1 1 1
AA (%) 1 1 -1 -1
MRF (MPa) 1 1 -1 -1
IP (%) 1 1 -1 -1 -1
DTP D10 (um) 1 1 -1 1 -1
Pontuagéo 5 9 1 -1 -3

Fonte: Autor, 2014

Para a pontuacdo das propriedades, para a analise quimica os
maiores percentuais de SiO,, Al,Os, Fe,0s, e PF foram considerados
menos interessantes ao desenvolvimento do trabalho, sendo atribuido -1
as argilas que apresentassem 0s maiores percentuais destes oxidos (e
PF).

Para os 6xidos alcalinos, as argilas com os maiores percentuais
destes foi atribuido peso +1, tendo em vista sua influéncia na reducéo da
temperatura de queima.

No caso do SiO, e Al,O3 a pontuagdo -1 para 0s maiores
percentuais foi atribuida a maior refratariedade das argilas que contém
estes dxidos, com consequentes temperaturas de queima maiores.

Para Fe,O; e PF a pontuacdo -1 dos maiores percentuais foi
considerada devido a influéncia destes na formacéo de coracéo negro.

Na avaliacdo da analise dilatométrica foram considerados
menos interessantes (-1) as maiores variacdes dilatométricas (dL/Lo) e
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coeficientes de expansdo térmica (CET), pois valores altos tendem a
proporcionar instabilidades dimensionais e até a ruptura das pecas
durante o resfriamento, apds a queima.

Nos ensaios tecnoldgicos foi dada pontuacdo -1 ao maior
percentual de retragdo linear (RLs e RLg), em funcdo da menor
estabilidade dimensional decorrente, e ao maior percentual de absorcdo
de agua (AA), devido ao melhor desempenho dos materiais com
absorcao reduzida, porém dentro das especifica¢des de norma.

Para 0 mddulo de resisténcia a flexdo (MRF) e indice de
plasticidade (IP) a pontuacdo -1 foi dada para os menores valores
apresentados.

Maiores valores de MRF e IP resultam em produtos com maior
resisténcia mecéanica e massas com maiores indices de plasticidade,
permitindo assim um maior intervalo de trabalho em func¢do da umidade
percentual adicionada a massa, sem que ocorram grandes variagcoes
durante o processamento.

Para a avaliagdo da distribui¢cdo do tamanho de particulas (DTP)
foi considerado o menor tamanho na fragéo retida, D19, considerando-se
que as argilas com menores tamanhos de particulas proporcionam maior
plasticidade na extrusdo e maior reatividade durante a queima. Assim, a
pontuagdo +1 foi dada aos menores tamanhos de particulas.

Com base na pontuacao obtida foram excluidas as argilas MAS
e VFrAZ devido a menor pontuagdo dada a estas enquanto que as
matérias-primas VFoAZ, MAA e Tagua seguiram para as préximas
etapas do trabalho, onde as formulagdes foram preparadas conforme o
planejamento experimental para posterior avaliacdo das propriedades
tecnoldgicas.

5.2 FORMULACOES

As formulagBes seguiram o planejamento experimental de
misturas conforme a matriz apresentada na metodologia, na qual a tabela
13 apresenta a matriz j& com os valores em percentual para cada
experimento usando as trés matérias-primas selecionadas.

As 10 composicdes delineadas pelo planejamento foram
processadas de acordo com as mesmas etapas de processamento
utilizadas para as matérias-primas individuais até a obtencdo dos corpos
de prova queimados, os quais foram submetidos aos ensaios
tecnoldgicos e os resultados avaliados estatisticamente por analise de
variancia (ANOVA) e superficies de resposta para cada propriedade
estudada.
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Tabela 13 - Planejamento experimental de misturas, % em massa

N° de Experimentos  VFOAZ (%) MAA (%) Tagua (%)

1 100,00 0,00 0,00

2 0,00 100,00 0,00

3 0,00 0,00 100,00
4 50,00 50,00 0,00

5 50,00 0,00 50,00
6 0,00 50,00 50,00
7 33,33 33,33 33,33
8 66,67 16,67 16,67
9 16,67 66,67 16,67
10 16,67 16,67 66,67

Fonte: Autor, 2014

Os percentuais utilizados sdo referentes & massa seca, sendo
acrescido o percentual de umidade necessario a conformacéo dos corpos
de prova por extrusdo, conforme avaliacdo da plasticidade apresentada
no grafico da figura 44.

Figura 44 - Plasticidade das composi¢8es experimentais
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D 25 | Exp. 7
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1 1 Exp. 11
0,5
20 25 30

Umidade (%)
(Fonte: Autor, 2014)
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O percentual de umidade utilizado para todos os experimentos
foi de 25%, conforme indicado pela linha tracejado no gréfico da figura
44, que corresponde ao ponto de inflexdo aproximado para a maioria das
curvas.

A partir de 25% um acréscimo nos teores de umidade ndo
implicaria em reducéo significativa na forca de indentacéo aplicada pelo
plasticimetro.

Para os experimentos que representam 100% de uma
determinada matéria-prima foram considerados os resultados utilizando-
se 0s corpos de prova produzidos desta matéria-prima, obtidos na etapa
de caracterizacdo das matérias-primas.

Apds a definicdo do percentual de umidade mais adequado para
obtencéo de uma plasticidade minima para cada composi¢ao, optando-se
assim pela reducdo do consumo energético na etapa de extrusao, foram
produzidos para cada formulagdo 10 kg de massa com a umidade pré-
determinada.

Os corpos de prova foram conformados e secos usando-se a
mesma metodologia aplicada a conformacgéo e secagem das matérias-
primas.

Foram queimados 15 corpos de prova de cada experimento, em
duas temperaturas de queima e dois tempos de ciclo de queima,
950°C/1050°C e 90min/30min, respectivamente.

Foram preparados 10 corpos de prova para cada ensaio de
caracterizacdo, chamados de ensaios tecnoldgicos.

5.3 ENSAIOS TECNOLOGICOS
5.3.1 Retragéo Linear de Queima (RLg)

O ensaio de RLq representado pela figura 45 mostra os valores
referentes a todos os experimentos nos quatro ciclos de queima, sendo
que o valor maximo que uma argila pode atingir ap6s a queima para que
possa ser destinada ao processamento de materiais ceramicos é de 8%
(IPT, 1986). Valores maiores de RLq resultam em menor estabilidade
dimensional do produto apés a queima.

O desvio padrdo apresentado na figura 45 estd relacionado a
uma populacdo de 10 amostras para cada ensaio, desconsiderando o erro
relacionado ao equipamento de medicdo, o paquimetro.
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Figura 45 - RLq em distintos ciclos de queima.

(Fonte: Autor, 2014)
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A tabela 14 mostra os resultados da retracdo linear de queima
para os ciclos de queima de 30 e 60 min, com temperatura de queima de
950 e 1050 °C.

Tabela 14 - Planejamento experimental de misturas e resultados para a
retracdo linear (%) para cada condi¢do de queima.

Form. 30/950 90/950 30/1050 90/1050
1 1,89 (+0,15) 2,02 (+0,16) 3,41 (+0,12) 3,56 (+0,02)
2 0,22 (+0,09) 0,32 (+0,08) 2,08 (+0,04) 2,53 (+0,11)
3 0,39 (+0,17) 0,54 (+0,10) 2,10 (+0,04) 2,64 (+0,10)
4 1,14 (+0,06) 150 (+0,20) 2,55(+0,09) 2,70 (+0,03)
5 1,13 (+0,09) 1,66 (+0,23) 2,53 (+0,21) 2,96 (+0,12)
6 0,33 (+0,06) 0,48 (+0,20) 2,02 (+0,03) 2,43 (+0,12)
7 1,02 (+0,07) 1,00 (+0,05) 2,40 (+0,08) 2,61 (+0,16)
8 1,48 (+0,08) 150 (+0,10) 2,81 (+0,16) 3,25 (+0,21)
9 0,68 (+0,06) 0,73 (+0,07) 2,34 (+0,11) 2,29 (+0,11)
10 0,73 (+0,07) 0,75(+0,09) 2,22 (+0,15) 2,50 (+0,16)

Fonte: Autor, 2014
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Com resultados obtidos no planejamento experimental de
misturas para cada condic¢do de queima, ou seja, para o ciclo de 30 min a
950 °C, ciclo de 90 min a 950 °C, ciclo de 30 min a 1050 °C e ciclo de
90 min a 1050 °C, foram analisados estatisticamente no intuito de
determinar a influéncia de cada matéria-prima na propriedade em
analise.

A partir da tabela 14, os resultados para a retracdo linear para
cada condicdo de queima foram analisados por andlise de variancia
(ANOVA), sendo os resultados grafados como superficies de resposta
para facilitar a interpretacdo dos mesmos.

Para todas as propriedades a confiabilidade considerada foi de
75%, devido a variacdo inerente apresentada pelos materiais ceramicos
processados por sinterizagdo.

Para cada condicdo de processamento (ciclo e temperatura
méxima de queima) e para cada propriedade, a confiabilidade (a) foi
calculada em fungdo do parametro p, sendo:

o= (1 —p).100 eq. 14

Além disto, o planejamento de misturas selecionado, tipo
simplex com trés fatores, pontos internos, centroides laterais e centroide
geral, foi considerado para um grau m=2, considerando-se assim apenas
os modelos linear e quadratico na analise estatistica.

Ciclo de 30 min a 950 °C: Pela analise de variancia para a retracao linear
de queima (tabela 15), percebe-se uma excelente confiabilidade dos
resultados para a fungdo linear, indicando uma confiabilidade dos
resultados obtidos de 100,0%. O modelo linear tem maior significancia
estatistica.

Ciclo de 90 min a 950 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para a
funcdo linear é de 99,9%. O modelo linear tem maior significancia
estatistica.

Ciclo de 30 min a 1050 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para
a funcdo linear é de 99,9%. O modelo linear tem maior significancia
estatistica.

Ciclo de 90 min a 1050 °C: Finalmente, a confiabilidade dos resultados
obtidos para a funcdo linear é de 98,3%. O modelo linear tem maior
significancia estatistica.
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Tabela 15 - Andlise de variancia para a retragdo linear de queima (%)
para cada condicdo de queima.

Ciclos |Modelo [SQ |GL|MQ [SQ. |GL.|MQ,|F |p R?
Linear 252 |2 |126 |0,047|7 |0,007|187 |0,000]0,98
ggonlig Quadratico | 0,028 |3 |0,009|0,019|4 |0,005|2 |0,256|0,98
Total 2,566 |9 |0,285
Linear |267 |2 |1,33 |0082|7 |0,012]|114 |0,000]|0,96
ggorﬂicn Quadrético [ 0,047 |3 |0,016[0,036|4 | 0,009|1,7 |0,296 | 0,97
Total 2,751 |9 |0,306
Linear |151 |2 |0,75 |0,067|7 |0,01 |79,3|0,000|0,95
fgggifc Quadratico | 0,045 |3 |0,015|0,021|4 |0,005|238 |0,171 0,97
Total 1575|9 |0,175
Linear |18 |2 |0591|0228|7 |0,033|18,2|0,002 | 0,79
285’3?0 Quadratico | 0,138 |3 | 0,046 |0,023|4 |0,023|2 |0,251|0,86
Total 1411|9 |0157

onde: SQ é a soma dos quadrados, GL 0s graus de liberdade, MQ as médias
quadraticas, F o teste de Fischer, p o teste de confiabilidade, R? o ajuste ao
modelo. SQ,, GL. e MQ, referem-se a soma dos quadrados, graus de liberdade e
médias quadraticas dos erros.

A partir dos dados da ANOVA (analise de variancia), os
resultados para a retragdo linear de queima para os ciclos de queima de
30 e 90 min e para as maximas temperaturas de queima de 950 e 1050
°C foram representados graficamente como curva de nivel, figura 46:

Ciclo de 30 min a 950 °C: Pelo grafico percebe-se que a argila que causa
maior retracdo de queima é a VF0ZA, e a que causa a menor retracao
Deve ser observado que o ajuste dos resultados observados ao
modelo linear estudado, dado pelo fator R2, ¢ muito bom (R2=0,98).
O ajuste perfeito dos resultados ao modelo estudado seria dado
pelo valor de R2=1,00.
Ciclo de 90 min a 950 °C: Pelo grafico percebe-se mais uma vez que a
argila que causa maior retracdo de queima é a VFoZA, e a que causa a
menor retracdo é a MAA.
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O ajuste dos resultados observados ao modelo linear estudado é
muito bom (R2=0,96).
Ciclo de 30 min a 1050 °C: Mais uma vez a argila que causa maior
retracdo de queima é a VFoZA. As argilas Tagua e MAA causam a
menor retracao.

O ajuste dos resultados observados ao modelo linear estudado é
muito bom (R2=0,95).
Ciclo de 90 min a 1050 °C: Uma vez mais a argila que causa maior
retracdo de queima é a VFoZA. A argila MAA causa a menor retragao.

O ajuste dos resultados observados ao modelo linear estudado €
razodvel (R2=0,79), mostrando maior variagdo dos resultados de retragdo
linear para este ciclo de queima.

Figura 46 - Curvas de nivel para a RLq (%)
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(Fonte: Autor, 2014)
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5.3.2 Absorcao de Agua (AA)

A figura 47 mostra os resultados de absorcéo de agua para todos
0s experimentos nos quatro ciclos de queima estudados.

Figura 47 - Absorcédo de 4gua em diferentes ciclos de queima.
20
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(Fonte: Autor, 2014)

A partir dos resultados obtidos no planejamento experimental
de misturas para cada condi¢cdo de queima, ou seja, ciclo de 30 min a
950 °C, ciclo de 90 min a 950 °C, ciclo de 30 min a 1050 °C e ciclo de
90 min a 1050 °C, foram analisados estatisticamente para determinar a
influéncia de cada matéria-prima na propriedade em analise.

A tabela 16 mostra os resultados da absorcdo de agua para 0s
ciclos de queima de 30 e 60 min, com temperatura de queima de 950 e
1050 °C.

A partir da tabela 16, os resultados para a absorcédo de dgua para
cada condicdo de queima foram analisados por analise de variancia
(ANOVA), sendo os resultados grafados como superficies de resposta
para facilitar a interpretacdo dos mesmos.
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Tabela 16 - Planejamento experimental de misturas e resultados para a
absorcdo de agua (%) para cada condicdo de queima.

Formulacio  30/950 90/950 30/1050 90/1050
1 13,58 (+0,52) 14,60 (+0,36) 11,10 (+0,10) 12,34 (+0,41)
2 16,49 (+0,80) 16,78 (+0,29) 11,01 (+0,10) 12,61 (+0,24)
3 15,18 (+0,15) 15,44 (+0,15) 12,15 (+0,33) 13,15 (+0,18)
4 15,01 (+0,23) 15,20 (+0,23) 11,54 (+0,15) 13,22 (+0,19)
5 13,33 (+0,18) 13,91 (+0,88) 10,47 (+0,09) 12,00 (+0,36)
6 16,24 (+0,35) 15,95 (+0,73) 12,79 (+0,42) 13,58 (+0,18)
7 13,86 (+0,16) 14,65 (+0,15) 10,81 (+0,19) 12,35 (+0,46)
8 13,33 (+0,25) 16,73 (+0,75) 10,68 (+0,25) 11,93 (+0,24)
9 15,22 (+0,15) 15,84 (+0,86) 12,30 (+0,39) 14,23 (+0,19)
10 14,59 (+0,13) 16,42 (+0,69) 10,91 (+0,20) 13,14 (+0,30)

Fonte: Autor, 2014

Ciclo de 30 min a 950 °C: Pela andlise de variancia para a absor¢do de
agua (tabela 16), percebe-se uma excelente confiabilidade dos resultados
para a fungdo linear, indicando uma confiabilidade dos resultados
obtidos de 100,0%. O modelo linear tem maior significancia estatistica.
Ciclo de 90 min a 950 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para
as funcdes linear e quadratica é menor que 75%. Desta forma, nenhum
modelo tem significancia estatistica.

Ciclo de 30 min a 1050 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para
a funcdo quadratica é de 82,8%. O modelo quadratico tem maior
significancia estatistica.

Ciclo de 90 min a 1050 °C: Finalmente, neste ciclo a confiabilidade dos
resultados obtidos para a fungdo linear é de 78,3%. Porém, apesar da
maior significancia estatistica para o modelo linear, o ajuste ao modelo é
ruim, apenas 17%.

Desta forma, os resultados obtidos ndo foram analisados para o
ciclo de 90 minutos nas maximas temperaturas de 950 e 1050 °C.
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Tabela 17 - Anélise de variancia para a absorcdo de agua (%) para cada
condicdo de queima.

Ciclos | Modelo SQ |GL| MQ |SQ.|GL.| MQ. | F p | R?
~ |Linear | 939 2 | 469 |248] 7 [0,354]133]0,004 0,73
ggonl'g Quadrético | 1,79 | 3 |0,596]0,69| 4 |0172| 3,5 [0,131]0,87
Total 11,86] 9 [1,318
~|Linear | 257 2 | 128 (587 7 [0838]1,53]0,281]0,30
ggorﬁ'g Quadrético | 0,26 | 3 |0,085]561| 4 |1,403]0,06/0,978]0,00
Total 843 | 9 [0,937
| Linear 1,50 | 2 [0,749]4,03] 7 |0,575]1,300,330{ 0,06
13(?55”;2 Quadratico | 2,73 | 3 |0,910|1,30| 4 |0,324|2,81]0,172[0,77
Total 552 | 9 |0,614
~|Linear | 172 2 [0861(314] 7 [0449|1,92]0,217]0,17
f&om!fé Quadratico | 1,49 | 3 [0,497[1,65| 4 |0413]1,20]0416]0,24
Total 487 | 9 |0541

onde: SQ é a soma dos quadrados, GL os graus de liberdade, MQ as médias
quadraticas, F o teste de Fischer, p o teste de confiabilidade, R? o ajuste ao
modelo. SQ,, GL. e MQ, referem-se a soma dos quadrados, graus de liberdade e
médias quadraticas dos erros.

A partir dos dados da ANOVA (analise de variancia), os
resultados para a retragdo linear de queima para os ciclos de queima de
30 e 90 min e para as maximas temperaturas de queima de 950 e 1050°C
foram representados graficamente como curvas de nivel, figura 48:

Ciclo de 30 min a 950 °C: Pelo grafico percebe-se que a argila que causa
menor absorcdo de agua é a VFoZA, e a que causa a maior absorcao é a
MAA, resultado coerente ao obtido para a retracdo de queima para o
mesmo ciclo.

O ajuste dos resultados observados ao modelo linear estudado é
apenas razoavel (R2=0,73).
Ciclo de 90 min a 950 °C: Nao foi feita analise da absorcédo de 4gua para
este ciclo, pois os resultados da ANOVA ndo apresentaram significancia
estatistica.
Ciclo de 30 min a 1050 °C: A menor absorcdo de adgua ocorre para as
mistura entre as argilas VFoZA e Tagua. Por sua vez, a mistura entre as
argilas Tagua e MAA causa a maior absorcdo de agua.

O ajuste dos resultados observados ao modelo quadratico
estudado é satisfatério (R2=0,77).
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Ciclo de 90 min a 1050 °C: Nao foi feita analise da absorcdo de agua
para este ciclo, pois apesar da significancia estatistica dos resultados da
ANOVA, o ajuste ao modelo linear foi insatisfatorio (R2=0,17).

Figura 48 - Curvas de nivel para a absor¢éo de agua (%)
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(Fonte: Autor, 2014)
5.3.3 Resisténcia Mecanica a Flexdo

A figura 49 mostra os resultados de resisténcia mecanica 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 por Santos (1992) para aplicacdo em tijolos furados.

Figura 49 - Resisténcia mecanica a flexdo em distintos ciclos de queima.
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A tabela 18 mostra os resultados para a resisténcia mecénica a
flexdo em ciclos de queima de 30 e 60 min, com temperatura de queima
de 950 °C e 1050 °C.

Tabela 18 - Planejamento experimental de misturas e resultados para o
maédulo de resisténcia a flexdo (MPa) para cada condi¢éo de queima.

Formulacgdo 30/950 90/950 30/1050 90/1050
1 15,15 (+1,55) 16,75 (+1,30) 17,19 (+0,68) 20,34 (+0,68)
2 6,38 (+1,53) 8,87 (+1,74) 21,06 (+0,64) 22,02 (+0,64)
3 12,41 (+0,56) 11,15 (+1,69) 15,78 (+0,87) 16,16 (+0,87)
4 12,14 (+1,47) 17,15 (+1,07) 21,88 (+0,93) 21,55 (+0,93)
5 18,60 (+0,82) 18,86 (+1,19) 20,24 (+1,94) 22,50 (+1,94)
6 11,97 (+0,82) 18,39 (+0,94) 18,65 (+0,36) 17,47 (+0,36)
7 18,37 (+0,82) 18,07 (+1,01) 19,99 (+1,17) 23,62 (+1,17)
8 17,64 (+0,84) 17,92 (+1,03) 21,06 (+1,04) 24,75 (+1,04)
9 11,87 (+1,01) 15,16 (+1,42) 17,78 (+0,47) 16,63 (+0,47)
10 11,06 (+1,79) 16,37 (+0,43) 17,11 (+1,18) 20,33 (+1,18)

Fonte: Autor, 2014

A partir dos resultados obtidos no planejamento experimental
de misturas para cada condi¢cdo de queima, ou seja, ciclo de 30 min a
950 °C, ciclo de 90 min a 950 °C, ciclo de 30 min a 1050 °C e ciclo de
90 min a 1050 °C, os resultados obtidos foram analisados
estatisticamente para determinar a influéncia de cada matéria-prima na
propriedade em analise.

A partir da tabela 18, os resultados de resisténcia mecanica a
flexdo para cada condicdo de queima foram analisados por analise de
variancia (ANOVA), sendo que os resultados grafados como superficies
de resposta para facilitar a interpretacdo dos mesmos, tabela 19:

Ciclo de 30 min a 950 °C: Pela andlise de variancia para a resisténcia
mecanica a flexdo em trés pontos (tabela 19), percebe-se uma boa
confiabilidade dos resultados para a funcdo linear para este ciclo de
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queima, indicando uma confiabilidade dos resultados obtidos de 94,5%.
O modelo linear tem maior significancia estatistica.
Ciclo de 90 min a 950 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para a
funcéo quadratica é de 99,1%.
O modelo quadratico tem maior significancia estatistica.
Ciclo de 30 min a 1050 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para
a funcdo linear é de 83,2%.
O modelo linear tem maior significancia estatistica mas o ajuste
ao modelo é ruim (R2=0,40).
Ciclo de 90 min a 1050 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para
as funcBes linear e quadratica € menor que 75%. Desta forma, nenhum
modelo tem significancia estatistica.

Desta forma, os resultados obtidos ndo foram analisados para os
ciclos de 30 e 90 minutos na maxima temperatura de 1050 °C.

Tabela 19 - Analise de variancia para a resisténcia mecénica a flexdo em
trés pontos (MPa) para cada condicdo de queima.

Ciclos |Modelo |[SQ |GL|MQ|[SQ.|GL.|MQ.|F |p R?
Linear |755 |2 |37.8|587|7 |839 |450|0,055 056
ggo'ﬂig Quadratico | 32,6 |3 |109|261]4 |6:53 |1,66]0,311]0,56
Total 13429 |14,
Linear 305 |2 |153]682]7 [9,75 [1,57|0.274]031
oot [ quadratico 635 |3 [21,2[472]4 |18 [17,9]0000 0,95
Total 98,7 |9 11,0
Linear 152 |2 |7.50|228[7 326 [233]0.168]0,40
fgS“QTC Quadrédtico | 12,2 |3 |4,07 |10,6|4 |2,66 |1,53(0,336 0,72
Total 380 |9 |[422
Linear  |239 |2 |11,9|544|7 [7,77 [154|0280 031
?g;&ig‘c Quadratico | 26,8 |3 |894|27.6|4 |6:89 |1,30]0,390]0,65
Total 782 9 8,69

onde: SQ é a soma dos quadrados, GL os graus de liberdade, MQ as médias
quadraticas, F o teste de Fischer, p o teste de confiabilidade, R? o ajuste ao
modelo. SQ,, GL. e MQ, referem-se a soma dos quadrados, graus de liberdade e
médias quadraticas dos erros.
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A partir dos dados da ANOVA (andlise de variancia), os
resultados para a resisténcia mecénica a flexdo em trés pontos para 0s
ciclos de queima de 30 e 90 min e para as maximas temperaturas de
gueima de 950 e 1050 °C foram representados graficamente como curva
de nivel, figura 50:

Ciclo de 30 min a 950 °C: Pelo grafico percebe-se que a argila que causa
maior resisténcia mecanica a flexdo para o ciclo de queima estudado ¢ a
VF0ZA, e a que causa a menor resisténcia mecanica a flexdo é a MAA.

O ajuste dos resultados observados ao modelo linear estudado
nédo é bom (R2=0,56).
Ciclo de 90 min a 950 °C: Pelo grafico percebe-se que a mistura das
argilas VFoZA, Tagud e MAA resulta na maior resisténcia mecénica a
flexdo.

Os menores valores de resisténcia mecénica a flexdo sdo
obtidos para as argilas Tagua e MAA usadas individualmente.

O ajuste dos resultados observados ao modelo linear estudado €
bom (R2=0,89).
Ciclo de 30 min a 1050 °C: N&o foi feita analise da resisténcia mecanica
para este ciclo, pois apesar da significancia estatistica dos resultados da
ANOVA, o ajuste ao modelo linear foi insatisfatorio (R2=0,40).
Ciclo de 90 min a 1050 °C: N&o foi feita analise da resisténcia mecanica
a flexdo para este ciclo, pois os resultados da ANOVA ndo apresentaram
significancia estatistica.

Figura 50 - Curvas de nivel para a resisténcia mecanica a flexdo (MPa)

30min
950°C

90min
950°C

(Fonte: Autor, 2014)
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5.3.4 Densidade Aparente (Dapo)

A figura 51 mostra os resultados de densidade aparente ap0s a

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

Figura 51 - Densidade aparente (g/cm?3) para os distintos ciclos de

gueima.
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(Fonte: Autor, 2014)

A tabela 20 mostra os resultados para a densidade aparente para
os ciclos de queima de 30 e 60 min, com temperatura de queima de 950
e 1050 °C.

A partir dos resultados obtidos no planejamento experimental
de misturas para cada condicdo de queima, ou seja, ciclo de 30 min a
950°C, ciclo de 90 min a 950 °C, ciclo de 30 min a 1050 °C e ciclo de 90
min a 1050 °C.

Os resultados obtidos foram analisados estatisticamente para
determinar a influéncia de cada matéria-prima na propriedade em
analise.
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Tabela 20 - Planejamento experimental de misturas e resultados para a
densidade aparente (g/cm®) para cada condicdo de queima.

Form. 30/950 90/950 30/1050 90/1050
1 1,679 (+0,004) 1,646 (+0,007) 1,745 (+0,012) 1,755 (+0,005)
2 1,673 (+0,002) 1,590 (+0,006) 1,750 (+0,005) 1,760 (+0,005)
3 1,662 (+0,003) 1,652 (+0,006) 1,747 (+0,009) 1,695 (+0,010)
4 1,655 (+0,006) 1,659 (+0,005) 1,743 (+0,001) 1,743 (+0,004)
5 1,690 (+0,004) 1,688 (+0,004) 1,761 (+0,002) 1,776 (+0,014)
6 1,626 (+0,004) 1,649 (+0,004) 1,736 (+0,004) 1,752 (+0,003)
7 1,678 (+0,005) 1,671 (+0,004) 1,762 (+0,003) 1,771 (+0,006)
8 1,690 (+0,006) 1,659 (+0,006) 1,775 (+0,003) 1,786 (+:0,006)
9 1,643 (+0,004) 1,639 (+0,006) 1,734 (+0,007) 1,734 (+0,002)
10 1,684 (+0,004) 1,675(+0,002) 1,771 (+0,003) 1,777 (+0,003)

Fonte: Autor, 2014

A partir da tabela 20, os resultados para a densidade aparente
para cada condicdo de queima foram analisados por analise de variancia
(ANOVA), sendo os resultados grafados como superficies de resposta
para facilitar a interpretacdo dos mesmos, tabela 21.:

Ciclo de 30 min a 950 °C: Pela analise de variancia para a densidade
aparente apds a queima (tabela 21), percebe-se uma boa confiabilidade
dos resultados para a funcdo quadratica para este ciclo de queima,
indicando uma confiabilidade dos resultados obtidos de 80,0%.

O modelo quadréatico tem maior significancia estatistica.
Ciclo de 90 min a 950 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para a
funcdo quadratica é de 96,2%.

O modelo quadratico tem maior significancia estatistica.
Ciclo de 30 min a 1050 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para
as funcdes linear e quadratica € menor que 75%. Desta forma, nenhum
modelo tem significancia estatistica.
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Ciclo de 90 min a 1050 °C: A confiabilidade dos resultados obtidos para
as funcdes linear e quadratica é menor que 75%. Desta forma, nenhum
modelo tem significancia estatistica.

Desta forma, os resultados obtidos ndo foram analisados para a
maxima temperatura de queima de 1050 °C para os ciclos de 30 e 90
minutos.

A baixa confiabilidade para a densidade aparente para os ciclos
de queima de 30 e 90 min a 1050 °C pode estar relacionada ao
processamento e condi¢des de ensaio.

Tabela 21 - Andlise de variancia para a densidade aparente (g/cm?) para
cada condicdo de queima (x10%%).

Ciclos | Modelo |SQ [GL|MQ|SQ.|GL.|MQ.| F | p | R?
Linear |091| 2 [045(332| 7 | 047 |095|0430|0,21
gg(mig Quadratico | 2,16 | 3 |0,72|1,16| 4 | 0,29 |2,49 0,200 0,73
Total |423| 9 |047
Linear |444| 2 [222|238| 7 | 034 |653|0,025|0,65
gg(;ﬂig Quadrético |2,03| 3 |0,68(035| 4 | 009 |7,79|0,038]0,94
Total |6,82] 9 |11,0
Linear |053| 2 [027412| 7 | 059 |045)|0,654]|0,11
13(?53‘3,’2: Quadratico |0,93| 3 |0,31(3,19| 4 | 0,80 (0,390,768 | 0,31
Total 465| 9 |0,52
Linear |047| 2 [024397| 7 | 057 |042|0675]|0,11
3853‘3,’& Quadrético |1,37| 3 |046|2,60| 4 | 065 |0,70|0,599 | 0,41
Total 4441 9 |0,49

onde: SQ é a soma dos quadrados, GL os graus de liberdade, MQ as médias
quadraticas, F o teste de Fischer, p o teste de confiabilidade, R? o ajuste ao
modelo. SQ,, GL. e MQ, referem-se a soma dos quadrados, graus de liberdade e
médias quadraticas dos erros.
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A partir dos dados da ANOVA (andlise de variancia), os
resultados para a densidade aparente para os ciclos de queima de 30 e 90
min e para as maximas temperaturas de queima de 950 e 1050 °C foram
representados graficamente como curva de nivel, figura 52:

Ciclo de 30 min a 950 °C: Pelo gréafico percebe-se que a mistura das
argilas Tagué e VFoZA resulta na maior densidade aparente para o ciclo
de queima estudado e a mistura das argilas Tagua e MAA resulta na
menor densidade aparente.

O ajuste dos resultados observados ao modelo linear estudado é
razoavel (R%=0,73).
Ciclo de 90 min a 950 °C: Pelo grafico percebe-se que a mistura das
argilas VFoZA e Tagua resulta na maior densidade aparente.

Os menores valores de densidade aparente sdo obtidos para a
argila MAA usada individualmente.

O ajuste dos resultados observados ao modelo linear estudado €
bom (R2=0,94).
Ciclo de 30 min a 1050 °C: Néo foi feita analise da densidade aparente
para este ciclo, pois os resultados da ANOVA ndo apresentaram
significancia estatistica.
Ciclo de 90 min a 1050 °C: Nao foi feita analise da densidade aparente
para este ciclo, pois os resultados da ANOVA ndo apresentaram
significancia estatistica.

Figura 52 - Curvas de nivel para a densidade aparente (g/cm?®)
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(Fonte: Autor, 2014)
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5.3.5 Cor de Queima

A figura 53 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 é
possivel identificar a formagdo do efeito de coracdo negro em diversos
experimentos.

Figura 53 - Corpos de prova queimados a 950°C/90min

950°C/90min

950°C/30min

1050°C
90min

1050°C/30min

(Fonte: Autor, 2014)

5.3.6 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para analise da microestrutura foram selecionadas amostras dos
experimentos que apresentaram, pela analise estatistica, as propriedades
mais interessantes para utilizacdo destas matérias-primas no
processamento por monoqueima réapida.
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As figuras 54 e 55 mostram micrografias da superficie de
fratura dos corpos de prova referentes as matérias-primas MAA e
VFOAZ, onde a matéria-prima MAA apresenta microtrincas e maior
porosidade, justificando sua maior absorcdo de 4gua (AA) em todas as
condicBes de queima.

Figura 54 - Micrografias da amostra da argila MAA (formulagéo 02)
gueimada a 950°C em ciclo de 90 min.
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(Fonte: Autor, 2014)

A matéria-prima MAA apresentou menor resisténcia mecanica
quando queimada a 950°C e maior resisténcia a 1050°C em um ciclo de
queima de 30 min, condicdo que pode ser atribuida a uma maior
densificacdo da argila durante a queima em maior temperatura e também
a nucleacdo primaria de mulita a partir de 1000°C (MAGLIANO,
PANDOLFELLI, 2010).

Os percentuais de Al,0O3 e SiO, (FRX) e a presenca de um pico
exotérmico a 1000 °C (ATD) podem conferir para argila MAA maior
resisténcia mecénica quando queimada acima de 1000 °C e resfriada
mais rapidamente em relacdo a um ciclo de 90 min, mantendo assim a
fases formadas que atuam como reforgo na matriz.
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Figura 55 - Micrografia da amostra da argila VFoOAZ (formulagédo 01)
gueimada a 950°C em ciclo de 90 min.
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(Fonte: Autor, 2014)

Figura 56 - Micrografia da amostra da formulacéo 7 queimada a 950°C
em ciclo de 90 min.
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(Fonte: Autor, 2014)



113

Um evento de expansdo seguido de retracdo que ocorre em
torno de 900 a 1000 °C atribuido no estudo de Das (2005) a formacao da
fase espinélio y-Al,0; quando da avaliagcdo de composi¢fes com argilas
cauliniticas e quartzosas, pode ser visto como um evento de sinterizacdo
deste material nesta temperatura, conferindo maior resisténcia mecanica
guando o material é submetido a temperaturas acima de 1000 °C.

A argila VFoAZ (figura 55) apresenta maior quantidade de
particulas residuais bem distribuidas e também porosidade, que poderia
resultar em uma maior AA, 0 que ndo ocorre.

A porosidade pode estar relacionada as cavidades deixadas
pelas particulas quando foram arrancadas da matriz no momento da
fratura, pois a forma e o tamanho dos poros equivalem aos formatos e
tamanhos das particulas ainda presentes na matriz ceramica. O mesmo
acontece com a formulacdo 7 (mistura das trés argilas) queimada a
950°C em ciclo de 90 min (figura 56). Esta formulacéo apresenta maior
resisténcia mecénica e uma microestrutura similar a argila MAA.

Figura 57 - Micrografia da amostra da formulagdo 5 queimada a 950°C
em ciclo de 30 min.

20 pm EHT = 30.00 kv Signal A = SE1 Date 12 Mar 2014\l
WD = 95mm Mag= 500X | Probe= 50nA unesc

(Fonte: Autor, 2014)
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As microestruturas da formulagdo 5 (mistura das argilas VFOAZ
e Tagua) queimada a 950°C em ciclo de 30 min e 6 (mistura das argilas
MAA e Tagud) queimada a 1050°C em ciclo de 90 min (figuras 57 e 58)
mostram que h4 uma relacdo inversa entre a densificagdo das amostras e
0 percentual de AA, em conformidade com os resultados da analise
estatistica, pois quanto menor a densidade aparente maior a absorcdo de
&gua, sendo que a formulagdo 6 apresenta poros maiores em relacéo a
formulagdo 5.

Figura 58 - Micrografia da formulagdo 6 queimada a 1050°C em ciclo
de 90 min.

EHT = 30.00 kV Signal A = SE1 Date :12 Mar 2014 ‘il
H WD = 65mm Mag= 500X IProbe= 50nA UNESC

(Fonte: Autor, 2014)

A micrografia da formulacdo 6 (figura 58) apresenta uma
morfologia similar a observada para a formulacdo 1 (figura 55) com
relacdo a presenca de poros, 0 que justifica 0 maior percentual de AA
para ambas. Pode-se observar que ndo ha a presenca de microtrincas
como ocorre para a formulacéo 1.
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Com base nos resultados obtidos com os ensaios tecnol6gicos
nas quatro condi¢Bes de queima foi construida a tabela 22.

Tabela 22 - Adequag&o aos requisitos tecnol6gicos

Propriedades 950 °C / 90 minutos

Formulagbes 112|134 |5]6|7|8|9]10
AA (8%<X<22%) X | X | X | X | X]| X | X|X]X]| X
MRF (55<X,Mpa) | X | X | X | X | X | X | X | X | X | X
RLQ (X<6%) X| X | X | X[ X]| X ]| X|XxX] x| X
Cor X | X | X | X | X| X | X |X]|X| X
Coracéo Negro 0| x| x| 0]|0|x|0]|O0|Xx]| x
Propriedades 950 °C / 30 minutos

Formulagoes 112 |34 |56 |7|8|9]10
AA (8%<X<22%) X| X | X | X[ X]| X | X|Xx]XxX]| X
MRF(55<X,Mpa) | X | X | X | X | X | X | X | X| X | X
RLQ (X<6%) X| X | X | X[ X]| X | X|Xx] X ]| X
Cor X| X | X | X |[X]| X ]| X]|X]X]| X
Coracéo Negro Ol x| x|0|0|x|0]O0]| x| x
Propriedades 1050 °C / 90 minutos

Formulagdes 112 |3|4|5]/6|7[8|9]|10
AA (8%<X<22%) X| X | X | X[ X]| X | X|Xx] x| X
MRF(55<X,Mpa) | X | X | X | X | X | X | X | X| X | X
RLQ (X<6%) X| X | X | X[ X]| X | X|X] X ]| X
Cor X| X | X | X |[X]| X ]| X|X]X]| X
Coracédo Negro Ol x| x|0|]0|x|0]O0]| x| x
Propriedades 1050 °C / 30 minutos

Formulacdes 112 |3|4|5]/6]7]8|9]10
AA (8%<X<22%) X| X | X | X[ X]| X | X|Xx] X ]| X
MRF(55<X,Mpa) | X | X | X | X | X | X | X | X| X | X
RLQ (X<6%) X | X | X | X[ X]| X | X|X] x| X
Cor X[ X | X[ X | X| X | X |X|X]| X
Coracdo Negro 0O|x|0|]0|O0O|x|O0O|O|O]| O

Fonte: Autor, 2014.
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A tabela 22 apresenta os padrdes estabelecidos para os ensaios
normatizados e padrdes sugeridos em literatura para ensaios nao
normatizados, porém relevantes a qualidade do produto final.

E indicada a adequagio ou ndo das formulagbes a estes
parametros, representando-se por um X aqueles que atendem aos
requisitos e com um 0 aqueles que ndo atendem.

A tabela 22 mostra que o0 Unico parametro restritivo ao uso de
algumas formulagdes seria a presenga de coracdo negro. Para a sele¢do
das formulagbes nos diferentes ciclos de queima foram excluidas
aquelas que apresentaram a formacéo de coracdo negro de forma bem
definida e intensa.

Podem-se apontar duas situagdes, a 950 e 1050 °C com ciclo de
90 min, em que as formulagdes 2, 3, 6, 9 e 10 atendem a todos 0s
requisitos, enquanto a 950 e 1050 °C com ciclo de 30 min o nimero de
formulages se reduz a trés em 950 °C, formulagBes 2, 3 e 6, e a duas
em 1050 °C, formulagdes 2 e 6.

Assim, as formulagfes que atendem aos parametros
relacionados ao ciclo de queima mais interessante economicamente,
menor temperatura e tempo de ciclo de queima, 950 °C em ciclo de
30min, foram as formulagdes 2 (MAA), 3 (Tagud) e 6 (MAA + Tagua).
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6 CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos, cinco diferentes argilas da
regido sul de Santa Catarina foram avaliadas tecnicamente. Este estudo
mostrou a importancia de determinadas propriedades no processamento
destas argilas por queima rapida.

A caracterizacdo completa e individual das argilas inicialmente
selecionadas para o estudo permitiu a selecdo das argilas mais
adequadas para processamento por extrusdo seguido de queima rapida,
permitindo assim a formulacdo das massas. Com relacdo as
caracteristicas individuais das argilas, as principais conclusdes sao:

- O sistema de pontuacdo criado para a avaliacdo e sele¢do de
trés das cinco argilas levou a selecéo das argilas VFoOAZ, MAA e Tagua,
pois estas matérias-primas apresentaram as maiores pontuagdes,
indicando um numero maior de propriedades interessantes ao
desenvolvimento da pesquisa.

-A determinacdo da plasticidade pelo método da indentagéo,
tanto das argilas quanto das formulagGes, permitiu identificar
guantitativamente o comportamento individual das argilas, bem como o
teor mais adequado de umidade para processamento das formulacGes
por extrusdo, de 25%. O percentual foi escolhido na regido de inflexao
das curvas de plasticidade, regido que apresentou menor forca de
indentacdo e menor percentual de umidade.

Além disso, a técnica de formulacdo de massas ceramicas
utilizando planejamento experimental de misturas (DoE) e andlise de
variancia (ANOVA) a partir das argilas selecionadas mostrou-se uma
ferramenta adequada para analise da viabilidade de utilizacdo da
monogueima rapida para ceramica vermelha extrudada. Com relacdo as
caracteristicas das formulacGes ceramicas, as principais conclusfes sdo:

-Com relacdo a retracdo linear apds a queima, a argila MAA
mostrou a menor retracdo em todas as condi¢es de temperatura e
patamar de queima, o que resulta em maior estabilidade dimensional das
pecas. A argila VFOAZ apresenta a maior retragdo em todas as
condi¢bes, diminuindo assim a estabilidade dimensional durante a
queima;

-A norma brasileira estabelece que a absor¢do de agua para
blocos de cerdmica vermelha deve estar compreendida entre 8 e 22%.
Todas as formulacBes atenderam a norma. Porém, a argila VFoAZ
apresenta menor absorcao de agua para temperatura de queima de 950°C
nos dois patamares estudados, o que estd em concordancia com a maior
retracdo de queima desta argila. Para 1050°C em ciclo de 30 minutos a
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mistura das argilas VFOAZ e Tagua apresenta menor AA, porém 0s
resultados apresentam menor confiabilidade.

-Os resultados de resisténcia mecénica, determinada pelo
maddulo de resisténcia a flexdo das amostras, apresentam variacdo em
funcdo do ciclo de queima utilizado. A 950°C a maior resisténcia é
obtida para a argila VFOAZ para 0 menor patamar de queima, sendo que
para um patamar mais longo a maior resisténcia ocorre para a mistura
das trés argilas. A 1050°C em patamar curto o maior MRF é obtido para
a argila MAA, em patamar longo o MRF é maior para a argila VFoAZ.
Porém, a 1050°C a confiabilidade dos resultados é menor;

-Finalmente, com relagdo a densidade aparente apds a queima,
para todas as condi¢des a confiabilidade dos resultados foi menor, sendo
que para 1050°C os resultados ndo foram confidveis. A 950°C a maior
densidade é obtida para a mistura das argilas VFOAZ e Tagua, o que
mostra a evolugdo do processo de sinterizagdo durante a queima.

-As micrografias (MO) mostram a tendéncia de formacdo de
coragao negro para a argila VFoAZ, devido a seu maior teor de matéria
organica. A microestrutura de todas as amostras (MEV) apresenta
particulas dispersas e grande porosidade. Algumas trincas aparecem nas
amostras com menor MRF ou onde a confiabilidade dos resultados foi
menor.

Em geral, conforme apresentado na tabela 22, pode-se apontar
as composicdes 2, 3, 6, 9 e 10, como as mais interessantes a utilizacdo
em processos de monoqueima rapida.

Desta forma, a monoqueima rapida pode ser utilizada para a
obtencdo de ceramica vermelha processada por extrusdo a partir de
matérias-primas argilosas.
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