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RESUMO

MACEDO, Rose Meire Penha Revorédo de. Aplicacao da metodologia de planejamento de
experimentos para formulacio de massas ceramicas para telhas. 2007. Tese (Doutorado)

— Programa de P4s-Graduagdo em Ciéncia e Engenharia de Materiais, UFRN, Natal.

O Estado do Rio Grande do Norte € um dos principais produtores de ceramica vermelha do
nordeste brasileiro. A regido do Vale do Assu destaca-se na producdo de telhas ceramicas,
cuja principal constitui¢do sdo argilas plasticas iliticas, abundantes na regido. O estudo das
formulacdes de massas ceramicas, juntamente com o auxilio do planejamento experimental
para misturas, tem sido utilizado por pesquisadores, visando a diminui¢do do ndmero de
experimentos necessarios para a otimizacao de formulacdes. Neste contexto, este trabalho tem
por objetivo estudar o efeito das formulacdes, temperatura e taxa de queima nas propriedades
fisico-mecanicas das massas ceramicas para fabricacdo de telhas da regido do Vale do Assu,
utilizando planejamento de experimentos para misturas. Quatro argilas usadas em duas
inddstrias ceramicas da regiao foram utilizadas como matéria-prima e submetidas a ensaios de
difracdo de raio X, composi¢do quimica, TG/DTA, distribuicdo de tamanho de particula e
plasticidade. Foram definidas formula¢des iniciais e confeccionados corpos-de-prova por
prensagem uniaxial e de simples efeito a 25 MPa e queimados a 850, 950 e 1050 °C, com
taxas de aquecimento de 5, 10 e 15 °C/min. As propriedades tecnoldgicas de queima avaliadas
foram retracdo linear, absor¢ao de 4gua e resisténcia a flexdo (tr€s pontos). Resultados
mostram que a temperatura 1050 °C e taxa de aquecimento de 5 °C/min foi a melhor condi¢do
de queima, pois apresentou efeito de significancia em todas as propriedades fisico-mecancias.
O modelo foi validado a partir da produgao de trés novas formulagdes com fracdes massicas
diferentes das formulagdes iniciais e queimadas com temperatura a 1050 °C e taxa de queima
de 5 °C/min. Considerando as formulacdes, temperaturas e taxas de aquecimento como
varidveis das equacdes, outro modelo foi sugerido, onde a partir da aplicacdo do planejamento
de experimentos para misturas foi possivel obter uma formulacdo 6tima, cujo erro
experimental € o menor em relagdo as demais formulacoes.

Palavras-chave: ceramica vermelha, formulagdes de massas, propriedades fisico-mecanicas,

planejamento de experimentos.

MACEDO, Rose Meire Penha Revorédo PPgCEM / UFRN iii



ABSTRACT

Rio Grande do Norte State stands out as one great producer of structural clay of the brazilian
northeastern. The Valley Assu ceramic tiles production stands out obtained from ilitics ball
clays that abound in the region under study. Ceramics formulation and the design of
experiments with mixture approach, has been applied for researchers, come as an important
aid to decrease the number of experiments necessary to the optimization. In this context, the
objective of this work is to evaluate the effects of the formulation, temperature and heating
rate in the physical-mechanical properties of the red ceramic body used for roofing tile
fabrication of the Valley Assu, using design of mixture experiments. Four clays samples used
in two ceramics industry of the region were use as raw material and characterized by X-ray
diffraction, chemical composition, differential thermal analysis (DTA), thermogravimetric
analysis (TGA), particle size distribution analysis and plasticity techniques. Afterwards, they
were defined initial molded bodies and made specimens were then prepared by uniaxial
pressing at 25 MPa before firing at 850, 950 and 1050 °C in a laboratory furnace, with heating
rate in the proportions of 5, 10 e 15 °C/min. The following tecnologicals properties were
evaluated: linear firing shrinkage, water absorption and flexural strength. Results show that
the temperature 1050 °C and heating rate of 5 °C/min was the best condition, therefore
presented significance in all physical-mechanical properties. The model was accepted as valid
based of the production of three new formulations with fractions mass diferents of the initial
molded bodies and heated with temperature at 1050 °C and heating rate of 5 °C/min.
Considering the formulation, temperature and heating rate as variables of the equations,
another model was suggested, where from the aplication of design of experiments with
mixtures was possible to get a best formulation, whose experimental error is the minor in
relation to the too much formulations.

Keywords: red ceramic, mass formulations, physical-mechanical properties, design of

experiments.
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO

Ceramica vermelha € todo produto resultante da queima de argila que apresenta cor
vermelha. E também denominada cerimica estrutural, por apresentar propriedades de
resisténcia a determinadas solicitacdes mecanicas (SANTOS, 1989). A ceramica vermelha,
representada, principalmente, por tijolos e telhas para alvenaria tem papel importante na
construgdo civil. Seus produtos sdo materiais quimicamente estaveis, durdveis, resistentes e

largamente utilizados (SELHORST, 2001).

As industrias de ceramica vermelha no Brasil apresentam-se, em sua maioria, de
pequeno e médio porte, utilizando, em geral, tecnologia desenvolvida hd mais de 30 anos
(ABC, 2002). No Nordeste, os principais produtores sao os Estados da Bahia, Ceard e Rio
Grande do Norte. A produgdo da ceramica vermelha (tijolos e telhas) norte-riograndense tem
como principal objetivo atender a demanda do mercado interno.

A industria de ceramica vermelha ja estd consolidada no Estado do Rio Grande do
Norte. Aproximadamente 60% da producgdo € realizada por trés grandes pdlos: Pélo de Assu
(argilas provenientes da planicie aluvial do Rio Assu); Pélo de Sdao Gongalo do Amarante
(argilas provenientes da planicie aluvial do Rio Potengi); e P6lo de Parelhas (argilas
provenientes das planicies de pequenos rios e riachos e de varzeas de acudes locais) (NESI,

1999).

No Estado do Rio Grande do Norte, este segmento é constituido predominantemente
por micro-empresas, de gestdo familiar ou associativa, de baixa demanda tecnoldgica,
geralmente, localizadas em municipios do interior do Estado, principalmente na zona rural.
Esse setor é de grande importancia para a economia do Estado, sendo responsdvel pela

geracdo de empregos aos pequenos municipios (SENAI-RN, 2001).

Os principais produtos fabricados pelo setor ceramico, destinados a construcao civil,
sdo os tijolos macigos e furados, de diversos tamanhos; telhas de varios modelos; tubos
ceramicos, blocos ceramicos de vedacdo e estruturais, lajes para forro e piso, elementos

vazados e lajotas para piso.

Os produtos comercializados pelas industrias ceramicas, normalmente, ndo sao obtidos

a partir de andlises laboratoriais da matéria-prima ou planejamento estatistico das formulacdes
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utilizadas, devido ao tempo e o custo, aceitando apenas o conhecimento do senso comum do
oleiro. No entanto, ja existem trabalhos realizados por alguns pesquisadores (SILVEIRA,
2004; CORREIA, 2005; CAMPOS et al, 2005) que utilizam instrumentos estatisticos para
planejamento das formulagdes ceramicas com o objetivo de obter informagdes sobre o efeito
das varidveis presentes na mistura € no processo sobre as propriedades do produto final, com
custo e tempo minimos, além de definir o erro experimental e o grau de confianca associado a

informacao de que se dispoe.

Segundo Montgomery (1991), o planejamento experimental é um conjunto de ensaios,
estabelecidos com critérios estatisticos, com o objetivo de determinar a influéncia das
varidveis nos resultados de um dado sistema ou processo. Neste contexto, este trabalho tem
por objetivo estudar o efeito das formulagdes, temperatura e taxa de aquecimento nas
propriedades fisico-mecanicas das massas ceramicas da regidao do Vale do Assu, utilizando
planejamento de experimentos para misturas. Para tanto o trabalho tem por objetivos
especificos: (a) avaliar o grau de conformidade, segundo as normas técnicas da ABNT, de
telhas ceramicas produzidas na regidio do Vale do Assu; (b) caracterizar a matéria-prima
utilizada pelas industrias na producdo das telhas ceramicas; (c) utilizar um planejamento de
experimentos para otimizacdo de massas, em funcdo das propriedades fisico-mecénicas do

material; (d) validar o método proposto utilizando formulagdes e matérias-primas diferentes.

Este trabalho de tese estd estruturado em sete capitulos, seguindo-se das referéncias
bibliograficas. O capitulo presente apresenta uma introducdo e os objetivos da pesquisa. O
capitulo 2 apresenta a revisdo da literatura sobre ceramica, abordando aspectos relativos a
ceramica vermelha, matéria-prima, argilominerais, processamento, propriedades mecanicas e
formulacdo de massas no fabrico de telhas ceramicas. No capitulo 3 é apresentada a revisao
bibliografica sobre planejamento de experimentos, enfatizando as ferramentas que foram
utilizadas neste trabalho. O capitulo 4 apresenta os materiais e métodos utilizados para a
realizacdo da pesquisa, do planejamento até a validacdo do método. O capitulo 5 apresenta os
resultados e discussdo do trabalho realizado, associando os principais conceitos abordados no
estudo. No capitulo 6 sdo relatadas as conclusdes e recomendag¢des para futuros trabalhos. Por

fim, s@o apresentadas as referéncias bibliograficas consultadas e citadas neste documento.
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CAPITULO 2 - CERAMICA

2.1. Ceramica vermelha

2.1.1. Matérias-primas

A matéria-prima utilizada para a produc@o de ceramica vermelha € obtida da extracao
da argila em jazida propria ou comprada de indudstria ou de terceiros. Com o objetivo de
garantir a qualidade e reduzir os custos do produto final, os produtores exploram jazidas onde
as argilas existentes precisem de pouca ou nenhuma mistura adicional (COELHO, 2002). Na

extracdo, obtém-se dois tipos de material:

a) ndo-plastico (argila magra), representados por areias, micas, 6xidos de ferro e
outros; reduzem o grau de compactacdo da massa, atuando como agentes desplastificantes.
Para que possam agir com eficdcia sobre as caracteristicas das argilas, devem apresentar

granulometria acima de 60 pm e ser usados em quantidades moderadas e;

b) plastico (argila gorda), que apresentam granulometria muito fina (grdos abaixo de 2
wm), mas precisam de uma considerdvel quantidade de dgua para desenvolver completamente

essa plasticidade. Apresentam alta resisténcia mecinica a seco € apds a queima

(PRADICELLI, 1997).

Uma formulagdo composta de material excessivamente plastico dificulta a moldagem
das pecas em virtude de seu elevado grau de aderéncia, tornando o processamento invidvel,
desde a conformacao das pecas, incluindo ainda a secagem e a queima, conseqiientemente as
caracteristicas do produto final. Para reduzir a plasticidade da massa é necessdrio introduzir
argilas que apresentem maior teor de impurezas misturadas aos argilominerais, facilitando o
processo de fabricagdo. Neste caso, é necessdrio misturar as argilas entre si, a fim de se obter
uma distribuicao granulométrica adequada ao processamento e as caracteristicas de qualidade

do produto final (PRADICELLI, 1997).
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Na maioria das vezes, as industrias ceramicas ndo realizam andlises laboratoriais para
obter, por exemplo, informacdes sobre a plasticidade da argila. Sdo utilizados métodos
artesanais para a determinagdo de alguns parametros necessdrios para a producdo, como a
quantidade de 4gua a ser acrescida a massa, a necessidade ou ndao de adicdo de outros
materiais (beneficiamento) ou até a mistura com outras argilas para fabricacdo de produtos
ceramicos. Coelho (COELHO, 2002) considera a composicdo prépria para a produgdo,

quando apresenta as seguintes condi¢des:

® a relacdo de materiais pldsticos (argilominerais) com materiais ndo-plasticos
(quartzo, feldspato, carbonatos, matéria amorfa, substancia organica) deve ser tal que
confira a massa cerdmica plasticidade suficiente para permitir a conformagdo e

proporcionar adequada resisténcia mecanica a verde e;

® a composicdo quimico-mineraldgica deve ser equilibrada de modo que, no processo
de queima, as transformagdes fisico-quimicas que ocorrem, produzam as quantidades
necessdrias de fase vitrea, com viscosidade adequada; evite a deformacao das pecas, e
confira ao produto acabado as caracteristicas tecnoldgicas desejadas (coeficiente de

dilatacdo térmica, resisténcia mecanica, porosidade e outros).

A caracterizacdo quimico-mineraldgica de argilas, e a determinacdo das propriedades
que seus componentes atribuem as massas ceramicas permitem estudar os beneficiamentos
que devem ser feitos a uma massa ceramica para alterar uma ou vérias propriedades do corpo

ceramico, e melhorar as propriedades do produto final (COELHO, 2002).

2.1.2. Argilas

A principal matéria-prima para a producdo de cerdmica vermelha (tijolos, telhas,
lajotas e outros) € a argila. A formulacdo utilizada para a obtencdo da massa nas industrias

ceramicas € composta de duas ou mais argilas com caracteristicas especificas.

O termo “‘argila” € definido por diferentes autores. De acordo com a Associacdo

Brasileira de Normas Técnicas — ABNT, as argilas sdo compostas de particulas coloidais de
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diametro inferior a 0,005 mm, com alta plasticidade quando umidas, e que, quando secas,

formam torrdes dificilmente desagregaveis pela pressdo dos dedos.

Santos (SANTOS, 1989) define argila como material natural, de textura terrosa, de
granulometria fina, que geralmente adquire, quando umedecida com quantidade limitada de

agua, certa plasticidade.

A Associagdo Brasileira de Ceramica (ABC, 2002) apresenta as argilas como material
de facil desagregacdo que permite moldagem da massa; granulometria fina e distribuicdo
granulométrica adequada (garante o controle das dimensdes finais do produto); teor de
matéria organica que possa obter, com a granulometria, boa plasticidade e resisténcia
mecanica suficiente para evitar deformacdes e permitir o manuseio das pecas a verde; baixo

teor de carbonatos, sulfatos e sulfetos.

Do ponto de vista mineralégico, as argilas utilizadas na ceramica vermelha se
caracterizam por serem constituidas de argilominerais, outros materiais e minerais associados,
tais como quartzo, feldspatos, micas, 6xidos e hidréxidos de ferro e aluminio, carbonatos,

matéria organica, etc (ABREU, 1973), cada um com fun¢do definida no produto final.

Santos apud comité internacional para o estudo de argilas, os argilominerais sdo os
constituintes tipicos das argilas, caracterizando-se normalmente por dimensdes bastante
reduzidas em um estado preferencialmente cristalino; quimicamente sdo alumino-silicatos
hidratados, contendo em certos tipos, outros elementos como magnésio, ferro, calcio, sddio,
potdssio, litio e outros; apds moagem formam, com 4gua, uma pasta mais ou menos plastica

que endurece apds secagem ou apos queima (SANTOS, 1989).

Considerando as defini¢des apresentadas, de modo geral, as caracteristicas que as
argilas devem apresentar para a producdo de ceramica vermelha sdo: ndo conter ou apresentar
baixo teor de carbonato, sulfatos ou sulfitos; ser de facil desagregacdo; permitir moldagem:;
possuir teor de matéria organica que possa conferir, juntamente com a granulometria, boa
plasticidade e resisténcia mecénica suficiente para evitar deformacdes e permitir 0 manuseio
das pecas cruas (ABC, 2002); apresentar a cor vermelha apds a queima e; apresentar
granulometria fina e adequada distribui¢do granulométrica dos materiais argilosos e inertes, a

fim de garantir o controle das dimensdes finais do produto (SANTOS, 1989).

As argilas usadas para a fabricacdo de telhas devem possuir plasticidade adequada

para a moldagem, permitindo o manuseio durante a fabricacdo e apds secagem; ndo devem
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apresentar ainda, trincas e empenamentos apos secagem e queima. Costumam apresentar cor
vermelha apds queima a 950 °C, tensdo de ruptura elevada, e retragdo uniforme para
proporcionar um bom controle das dimensdes finais do produto acabado (MINEROPAR,

1997).

As jazidas de argilas podem ser classificadas em superficiais ou profundas.
Geralmente as jazidas profundas apresentam-se em forma de folhelho e, dependendo da
regido, as jazidas superficiais apresentam matéria orgdnica em quantidades varidveis

(SANTOS, 1989).

Para identificar as propriedades de uma determinada argila é importante definir alguns

fatores (GRIM, 1963):

® a composicdo mineraldgica dos argilominerais (qualitativa e quantitativa) e a

distribuicdo granulométrica das particulas;

® a composi¢do mineralégica dos ndo-argilominerais (qualitativa e quantitativa) e a

distribuicdo granulométrica das particulas;

¢ 0 teor em eletrdlitos quer dos cations trocdveis, quer de sais soldveis, qualitativa e

quantitativamente;
® a natureza e teor de componentes organicos;

® as caracteristicas texturais da argila, tais como: forma dos graos de quartzo, grau de

orientagcdo ou paralelismo das particulas dos argilominerais, silificacdo e outros.

Caso haja interesse em uma unica propriedade, deve ser realizada a andlise quimica
dos principais elementos que entram na composicdo dos argilominerais. Porém, estes,
isoladamente, informam muito pouco sobre as propriedades de uma argila, podendo-se fazer

conclusdes equivocadas.

Devido a complexidade das argilas, € dificil classifica-las. A literatura, porém, aponta
uma nomenclatura geografica, ou seja, as argilas sdo classificadas de acordo com o local de
extracdo. Outras classificacdes comumente encontradas sdo os nomes relativos ao uso comum
e a sua origem geoldgica (SANTOS, 1989). Bureau of mine dos EUA, para fins estatisticos

classifica as argilas em:
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e caulins (china-clays);

e argilas plasticas para ceramica branca (ball-clays);
e argilas refratdrias (fire-clays);

® bentonitas;

e terras Fuler e;

e argilas diversas.

2.1.3. Composicao mineralégica

A composicao mineraldgica de um determinado material € definida pelo tipo e pela
quantidade dos minerais existentes. Pode ser determinada através da andlise mineralégica
racional, que combina a composicdo quimica quantitativa (FRX, por exemplo) com a
determinagcdo dos minerais encontrados na amostra (DRX, por exemplo) (VARELA, 2004).
Os métodos conhecidos sdo: o método convencional (HALD, 1952), o método IRTEC
(FABBRI et al, 1986), o método UFSC (PRADICELLI, 1997) e o método MIDS (VARELA,

2004) que sera utilizado neste trabalho.

O método MIDS faz uso de uma curva de calibracdo de quartzo livre, onde a amostra
analisada € submetida. Esse método propde a resolucdo simultanea de equacdes lineares, cujo
nimero de equagdes € definido pelo nimero de componentes considerado usuais na argila.
Para cada componente existente na argila corresponde uma equacao linear, além da equacdo
referente ao percentual de quartzo livre, de modo que a soma das fases mineralogicas dos
componentes € proporcional ao somatério total encontrado na andlise quimica. O

complemento do somatdrio € denominado “acessérios”, onde estdo incluidos os componentes

que nao foram identificado em nenhuma das andlises mencionadas.

A matéria-prima utilizada na inddstria ceramica agrupa uma enorme variedade de
argilas, compostos inertes, impurezas e diversas substancias quimicas, apresentando-a com

caracteristicas bastante distintas, quer estejam cruas ou sinterizadas (BRINDLEY, 1961).
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A composi¢do mineraldgica da argila é bastante complexa, sendo constituida por
compostos de silica, alumina e 4gua. Os minerais presentes na composi¢do da matéria-prima
dos materiais ceramicos sdo responsdveis pelas caracteristicas tipicas, como coesao,
plasticidade, trabalhabilidade e resisténcia mecanica a seco e pds-queima. As argilas sao
diferenciadas umas das outras, principalmente por associagdo de elementos quimicos de

natureza diversa e distribuicdo granulometrica (OLIVEIRA et al, 2000).

Matérias-primas contendo caulinita s3o normalmente utilizadas no desenvolvimento
de formulacdes de massas ceramicas. Porém, € dificil encontrar na natureza estes tipos de
argilas no estado puro, devido a sobreposi¢cdo dos fendmenos de desagregacio de transporte e
de reagcdes quimicas. Os principais constituintes das argilas sdo caulinita, haloisita, crisolita,

montmorilonita, esmectita, ilita, clorita, vermiculita e gibsita (VARELA, 2004).

2.1.3.1. Minerais do grupo caulinita

7z

A caulinita € o argilomineral mais freqiientemente encontrado na natureza. Sua
composi¢do quimica € AlSi,O3(OH)s ou Al,032S10,2H,0, sendo formada pelo
empilhamento regular de camadas 1:1 em que cada camada consiste de uma folha de tetraedro
de SiO4 e de uma folha de octaedros Al,(OH)s, também chamada folha de gibsita, ligadas
entre si em uma unica camada, através de oxigénio em comum, resultando em uma estrutura
fortemente polar. A féormula estrutural da célula unitaria € Al;Si0,0,0(OH)g e a composi¢cao
percentual em 6xidos € 46,54% de SiO,; 39,50% de Al,Os3 e 13,96% de H,O (BRINDLEY,

1961). A representacdo esquematica da caulinita esta representada na Figura 2.1.

Devido a algumas caracteristicas (constitui¢do, cor branca pds-queima, propriedade de
perda de massa e contracdo linear elevada), a caulinita pura ndo serve para a produgdo de
ceramica vermelha, mas geralmente, ela apresenta-se misturada com graos de areia, 6xidos de
ferro e outros elementos, em quantidades tdo pequenas que nao influenciam negativamente no

produto final (AGNELLO, 1960).
A caulinita apresenta o seguinte comportamento térmico (BRINDLEY, 1961):

® a 110 °C perde dgua de umidade e dgua adsorvida;
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® a 450 °C inicia-se a reacao de desidroxilacdo que € completada a 600 °C, formando-

se a metacaulinita;

® a 950 °C, no caso de caulinita bem cristalizada, hd um pequeno pico endotérmico
antes do pico exotérmico intenso cujo o pico maximo ocorre a 975° C; as caulinitas

mal cristalizadas ndo apresentam esse pequeno pico endotérmico;

¢ a 1100 °C, a cristobalita € facilmente identificada, quando a fase espinélio aluminio-
silicio se transforma em um tipo de mulita mais rico em silica que posteriormente se

transforma em mulita com mais liberac¢do de cristobalita.

®a 1225 °C, tem-se o pico exotérmico que corresponde a transformacio total do

espinélio em mulita, com liberacdo de silica;
® a 1470 °C, ha o pico de cristalizacdo da cristobalita; e
¢ a 1750 °C, ha fusdo completa do sistema.

A retracdo de queima da caulinita atinge o valor maximo por volta de 950 °C e a

vitrificacao se inicia entre 950 e 1225 °C devido a liberagao de cristobalita (SiO,).

2.1.3.2. Minerias do grupo montmorilonita

Os minerais do grupo montmorilonita ou esmectiva sao geralmente encontrados nas
bentonitas que sdo rochas derivadas de cinzas vulcanicas. Esses argilominerais geralmente
possuem, em elevado grau, propriedades plasticas e coloidais, e apresentam grandes variacdes

em suas propriedades fisicas (SANTOS, 1989; GRIM, 1963; SANTOS, 1963).

Os argilominerais desse grupo (montmorilonita, beidelita, nontronita, volconscoita,
saponita, sauconita, hectorita) sdo constituidos por duas folhas tetraédricas de silicato, com
folha central octaédrica, unidas entre si por oxigénios comuns as folhas, que sdo continuas nas
direcdes dos eixos a e b e estdo empilhadas ao acaso umas sobre as outras, em alguns tipos.
Pode haver substituicdes isomorficas em porcentagem moderada (até cerca de 15% da
populacdo) do aluminio, ferro, magnésio e outros, isoladamente ou em combinagdo. A

formula tedrica do grupo da esmectita é AlsSig;020(OH)4.nH,O (n = dgua interlamelar)
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(SANTOS, 1989). A representacdo esquemadtica desse grupo de argilominerais é mostrada na

Figura 2.1.

A montmorillonita € um silicato de aluminio e/ou magnésio hidratado e tem a
propriedade de aumentar significativamente as propriedades plésticas e coloidais da argila em
conjunto com a ilita. Concentracdes acima de 3% desse elemento nas argilas causam grande
variacdo linear na secagem e na queima do material, porém em pequenas quantidades

melhoram a trabalhabilidade.

2.1.3.3. Minerais do grupo ilita-mica moscovita

Sao encontradas em muitas argilas, argilitos e xistos. O argilomineral ilita, tem uma
estrutura cristalina semelhante 2 da montmorilonita, com apenas uma substitui¢do maior do
aluminio por silicio, o que d4 uma maior carga a estrutura cristalina e o cation neutralizante €
o potédssio. Como conseqiiéncia dessas diferengas, as camadas estruturais sdo rigidamente
ligadas e ndo expandem, e o argilomineral tem uma distincia interplanar basal fixa de 10,1 A.
O aluminio é o cétion octaédrico dominante, porém, o magnésio e o ferro podem estar
presentes (BRADLEY, 1961). A representacdo esquemadtica do grupo ilita-moscovita estd

representada na Figura 2.1

A ilita € um silicato de aluminio hidratado e elevado grau de 6xido de potdssio, que
torna as argilas muito plasticas (ou gorda, devido ao seu alto grau de granulometria fina), de
facil moldagem e bom desempenho na secagem. Algumas vezes contribui para a coloracdo
avermelhada do produto, no caso de possuirem ferro em sua composi¢do, que € liberado por

volta de 900 °C em forma de hematita (VARELA, 2004).
As ilitas comportam-se termicamente:

e entre 100 e 200 °C, com pico maximo a 150 °C, existe um pequeno pico endotérmico

de 4gua que parece estar intercalada entre camadas;

e entre 450 e 600 °C, existe um pico endotérmico pequeno, cujo pico maximo ocorre a
530 ou 550 °C, de perda de 4dgua de hidroxilas, essa perda nao destréi a estrutura
cristalina das ilitas dioctaédricas, porém, destréi a estrutura cristalina das ilitas

trioctaédricas;
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¢ acima de 600 °C, hd uma pequena expansao;

e entre 880 e 930 °C, com picos miximos a 900 e 920 °C, respectivamente, um pico
duplo endo-exotérmico. O pico endotérmico a 900 °C é de perda da estrutura cristalina

e o pico exotérmico a 910 °C € de formacgdo de espinélio; e

¢ 2 1200 °C, hd um pequeno pico exotérmico de formagdo de mulita (GRIM, 1963).

2.1.3.4. Minerais do grupo aluminio hidratados

Gibsita € o principal mineral de aluminio. A bauxita é um minério comum do
aluminio, sendo uma mistura de bauxita, caulinita, limonita e outros minerais (SANTOS,

1999).
Os compostos inertes sao subdivididos em (OLIVEIRA et al, 2000):

Quartzo — SiOy (areia de silica ou silica livre): os percentuais deste componente nas
matérias-primas normalmente utilizadas na producao de telhas podem variar de 15 a 30% em

peso. As particulas maiores podem atingir dimensdes superiores aos 20 pm.

A silica livre € proveniente do quartzo, opala, dgata, calcedonia e os dcidos silicicos
amorfos, e tem funcdo de diminuir a plasticidade e a retragdo das argilas, e em alguns casos,
aumenta a refratariedade (depende dos outros elementos e da temperatura de queima). A
presenca de quartzo (SiO;) em quantidades ideais e finamente divididos contribui para o
aumento da resisténcia mecanica do produto, pois com o CaO formam o silicato de célcio. O
excesso desse material reduz muito a trabalhabilidade, a plasticidade e a resisténcia mecanica

da massa.

Reage a 550 °C, quando inverte da fase o para a fase P, se fundindo a 1650 °C.
Apresenta dureza, alto ponto de fusdo, habilidade de formar vidro, usado para prover uma
massa sélida ao redor da qual a fase vitrea mantém o corpo coeso (estabilidade dimensional)

(RING, 1996 apud CHINELATTO, 2004).

Carbonatos (calcitas, magnetitas e dolomitas), que em teores inferior a 7%,
granulometria fina, dispersdo uniforme e uma temperatura de queima de 950 °C ou acima,

reagem com os argilominerais e o quartzo formando silicatos de cdlcio e/ou magnésio. O
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tempo de queima neste patamar é de suma importancia para que haja reacdo de todos os
carbonatos, pois, os que ficarem livres reagirdio com a umidade aumentando de volume,
gerando tensdes internas e por conseqiiéncias rupturas do produto, além do poder que os
carbonatos tém de neutralizar os efeitos dos 6xidos e hidréxidos de ferro, deixando o produto

final com uma colora¢do amarelada ou marrom-amarelada.

Carbonatos de calcio (CaCOy) e carbonatos de magnésio (MgCOy) — Na fabricagdo de
telhas sdo utilizadas argilas que cont€ém maior quantidade de carbonatos de célcio. A
granulometria dos carbonatos, presentes nas argilas, pode variar de muito fina a muito
grosseira. Isto implica em certos cuidados, j& que os carbonatos durante queima sdo
dissociados (carbonato de cdlcio > 800 °C e carbonato de magnésio proximo de 600 °C) e
liberam CO; na atmosfera do forno enquanto os respectivos 6xidos permanecem no interior
do produto e podem reagir com outras substincias presentes. Em média os teores de

carbonatos nos materiais argilosos variam de 5 a 25 %.

Os 6xidos metalicos mais comumente presentes sdo os 6xidos férrico (Fe*O"), ferroso
(FeO), hematita, magnetita, limonita, lepidocricita, geotita e pirita, e seus efeitos refletem,
principalmente, na alteracdo da cor da argila queimada e na reducdo da refratariedade. Esses
oxidos sdo normalmente encontrados nos materiais para telhas em teores varidveis de até no

maximo 10%.

Outros 6xidos (NayO, K;O, etc) estdao presentes em quantidades minimas e no total
nio somam normalmente os 5%. Além de serem encontrados na forma livre, tais 6xidos
podem derivar de transformag¢des durante processo de queima. Neste caso, a liberagao destes

oxidos (da matéria-prima) durante processo de queima, podem causar graves inconvenientes.

Feldspatos sdo compostos silico-aluminosos muito finos, presentes nas argilas.
Comportam-se como inertes pois possuem ponto de fusdo muito alto e somente durante o
processo de queima reagem com as particulas de argila, fazendo parte da estrutura cristalina
do material queimado. Podem se apresentar sob forma de K,0.Al,03.6Si0, (ortocldsio)
K;,0.Al,03.6S10; (albita), Ca0O.Al,03.2Si0, (anortita). Apresenta uma composi¢do proxima
do eutético (ortoclédsio, feldspato potassico) a 800 — 1000 °C. Sao insuliveis na dgua e

formadores de fase vitrea em corpos ceramicos (CHINELATTO, 2004 apud RING, 1996).

Micas sdo compostos com estrutura e composi¢do complexas, geralmente presentes

sob a forma de lamelas douradas e brilhantes visiveis a olho nu. As micas comportam-se
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como inertes, mas sio responsaveis pela presenca do flior no material argiloso. Participa do

processo como fundente devido ao alto grau de potdssio; atingindo a fase liquida a 900 °C.

As impurezas sdo provenientes das jazidas e estdo frequentemente presentes sob forma
de cascalhos e pedras que devem ser eliminados para nao comprometer o funcionamento das

maquinas (OLIVEIRA et al, 2000).
As substancias quimicas diversas (OLIVEIRA et al, 2000):

- sulfatos e sulfetos (piritas): sdo mencionados somente os compostos facilmente
soluveis: sulfato de sddio (NaSQy), de potassio (K;SO4), de magnésio (MgSQO,), de célcio
(CaSO). Os sais solaveis, com teor inferior a 1 %, contribuem para o abaixamento da
temperatura de queima, devido sua grande reatividade com a silica e argilominerais. Em
grandes quantidades podem liberar sulfatos e sulfitos de cloro e fldor (prejudiciais ao meio
ambiente e a atmosfera do forno) e provocar formacgao de eflorescéncia nos produtos finais. A

pirita e outros sulfetos t€ém influéncias semelhantes.

- cloro e fldor: ndo estdo sempre presentes nos materiais para telhas, porém pequenas

quantidades podem ser motivo de preocupacao.

- compostos organicos: estdo presentes nas camadas superficiais das jazidas. Nos
materiais para telhas, se presentes, diminuem a porosidade do material e provocam

frequentemente rupturas durante secagem.
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canlinita haloisita (hidratada) mica (moscovita) montmorilonita (hidratada)

O oxigénio @ OH  ® silicio  © Si-Al  © aluminio  © ALMg () potassio

Figura 2.1 — Representacdo esquemadtica da estrutura cristalina dos argilominerais (REED,
1995).

2.1.4. Composicao quimica

A andlise quimica da argila € muito ttil para o conhecimento da composi¢ao de uma
determinada matéria-prima. E de grande interesse pratico para verificacdo da influéncia dos
elementos sobre a resisténcia mecanica, formagao de fase liquida e rearranjo; influéncia sobre
o comportamento dos materiais com a variacdo da temperatura (perda de substincias nas
etapas de queima) e; verificacdo de possiveis formacdes de eflorescéncias (OLIVEIRA et al,

2000).

A andlise quimica raramente € util para caracterizacdo do material, se ndo vier
acompanhada de alguns dados fisicos ou sem conhecer as espécies mineralogicas que esta
contém, assumindo um significado abstrato, limitando-se a um elenco de 6xidos, que na

realidade podem estar entre si combinados e, portanto mineralogicamente distintos.
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Na Tabela 2.1 sdo apresentados exemplos de materiais argilosos e suas composi¢oes
quimicas em forma de 6xidos. Verifica-se a existéncia de variagdes relativas aos teores de
silica, alumina, ferro, cdlcio, sddio, potéssio, etc, entre as argilas analisadas (OLIVEIRA et al,

2000).

Tabela 2.1 — Exemplos de composicdes quimicas de argilas para ceramica vermelha
(OLIVEIRA et al, 2000; VIEIRA, 2000).

Oxidos % em peso
Argilal Argila2 Argila3 Argila4* Argila 5**
Si0, 68,34 63,29 51,67 53,70 45,78
Al,O3 16,77 20,45 25,78 24,58 14,92
Fe,03 4,88 3,13 7,81 9,79 5,82
CaO <0,10 0,12 0,13 0,01 12,77
Na,O <0,10 0,14 0,39 <0,01 0,92
K,0O 3,03 1,12 1,33 0,43 1,14
MnO <0,10 0,03 - 0,14 -
Ti0, 0,69 1,36 1,37 1,00 -
MgO 1,48 0,47 0,59 0,21 1,60
PO 0,13 0,06 - 0,11 -
P.F. 4,52 9,64 11,5 9,90 16,01

* Argila ndo pldastica e ** argila carbonatica, utilizada na Europa

Segundo a Tabela 2.1, a argila 3 apresenta teores elevados de 6xidos corantes (Fe,O3 e
TiO,). Esta massa ceramica apresenta deficiéncia de fundentes (K,O e Na,0), que sao
fundamentais para fabricacdo de produtos de baixa porosidade. Observa-se também um
elevado teor de Al,Os, que tende a aumentar a refratariedade da massa (VIEIRA, 2000).

A determinacdo da perda ao fogo € muito importante para as argilas refratdrias, nas
quais a porcentagem dos 6xidos deve ser referida ao material calcinado (ABREU, 1973). A
perda ao fogo € devido as dguas intercaladas, de coordenacao e zeolitica, a 4gua de hidroxilas
dos argilominerais e também de hidroxidos existentes, tais como Al(OH); e Fe(OH);.

O conteudo de SiO, obtido na andlise quimica € devido a silicatos e ao quartzo livre,
que causa reducdo da plasticidade na argila, diminuindo a retracdo linear. Argilas com alto
teor de fundentes (Fe,O3, FeO, CaO, MgO, Na,0, K,0) e silica livre t€ém seu ponto de fusdo
mais alto em comparag¢do com as argilas de mesma composi¢do quimica, porém tendo silica

combinada.
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Algumas argilas apresentam teor de Al,O3 superior a caulinita tedrica que é de 39,5%
provenientes também de boemita, gibsita, didsporo ou cliaquita (hidréxido de aluminio
amorfo), sendo, portanto, altamente aluminosas e de interesse na fabricacdo de materiais
refratarios (SANTOS, 1989).

Oxido de titanio ocorre em quase todas as argilas, sendo rutilo, ilmenita e anatdsio os
minerais mais comuns. Para quantidades baixas de TiO,, abaixo de 1%, ndo h4, praticamente,
alteracdo nas propriedades tecnologicas da argila. Entretanto, nem sempre ha
proporcionalidade entre a cor e a quantiade de Fe,O, (WILTER e DODD, 1953 apud
SANTOS, 1989). Quando os teores sdo elevados podem entrar em combinacdo com outros
componentes e ser responsaveis pela cor cinzenta na argila.

Os métodos utilizados para a separagdo e determinacdo de espécies quimicas sio
conhecidos como métodos de analise instrumental (COELHO, 2002). Para a industria
ceramica, a andlise quimica quantitativa é usada para verificar a uniformidade de matérias-
primas, fornecendo uma pré-avaliacdo do comportamento de determinada matéria-prima.
Pode-se determinar, por exemplo (FABRI, 1989):

® que a soma dos teores de Fe;O3 e TiO, afeta a cor de queima: se essa soma é menor

que 2%, uma argila terd uma cor apds a queima usualmente branca ou clara. Esse

comportamento pode ser mascarado pela presenga de matéria orgénica escura presente
na argila original, que desaparece durante a queima;

® a avaliacdo do teor de SiO; e Al,Os. Considerando que a fase mineral argilosa mais

comum, a caulinita (Al,03-2S510,-2H,0) contém 46,51% SiO,, 39,53% Al,O;, e

13,95% H,0 (perda ao fogo), um teor de SiO, acima de 46,5% pode indicar a presenca

de quartzo livre (quartzo);

® a perda ao fogo maior que 14% indica a existéncia de matéria carbonicea. Tais

argilas podem ser plésticas e freqiientemente defloculam prontamente, a menos que

sais soluveis interfiram;

e alto teor de dlcalis (Na,O e K,0) em geral indica a formacdo de fase vitrea no

produto queimado.

Dentre os métodos utilizados, os mais difundidos sdo os baseados na espectroscopia. A

Tabela 2.2 apresenta dos métodos usados para andlises qualitativas e quantitativas de
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impurezas e da maior parte dos elementos (REED, 1995), estabelecendo uma comparagdo

geral em relacdo as técnicas instrumentais existentes.

Tabela 2.2 — Técnicas instrumentais mais comuns para a determinacdo elementar e de fases de
ceramicas (REED, 1995).

Técnica Comentarios

Espectroscopia de emissao (1 o P
p p Andlise quantitativa de alcalis e Ba.

de chama (FES)

Espectroscopia de absor¢ao . o .

atomica (AAS) Andlise quantitativa de alguns elementos ao nivel de ppm.
Espectroscopia de emissao 1 I .

de plasma (ICP) Andlise quantitativa de alguns elementos ao nivel de ppb.
gl(lié)lr:f):scenma de raios-X Andlise elementar. Detecta até 10 ppm, Z > 11.
Microanélise com sonda Andlise qualitativa e semiquantitativa, com resolucao de 2
eletronica (usando EDS) pum, detecta até 0,1% ou 1.000 ppme Z > 11

Espectroscopia de massa Identificacdo de componentes e andlise vapores e gases.
MS) Detecta até 0,01 ppm.

Andlise quantitativa e qualitativa de fases, determinacdo da
Difracdo de raios-X (XRD) |estrutura cristalina, andlise qualitativa elementar. Detecta
até 1% ou 10.000 ppm.

Andlises térmicas (DTA, Andlise qualitativa de fases e suas transformacdes com a
DTG e dilatometria) temperatura.

Andlise qualitativa e semiquantitativa de fases, detec¢io do
teor depende do método de cdlculo adotado.

Espectroscopia de Identificacdo e estrutura de componentes orginicos e
infravermelho (IRS) inorganicos.

Microscopia ptica

2.1.5. Composicao de fases

A andlise quimica de matérias-primas ceramicas, em especial de argilas, fornece as
quantidades dos elementos (ou respectivos 6xidos) presentes, mas ndo informa o modo pelo
qual esses elementos estdo combinados. Sabe-se que, por outro lado, a estrutura e as
propriedades dos materiais ceramicos sdo dependentes mais propriamente da composicdo de

fases mineraldgicas do que da composi¢cdo quimica. Por essa razdo, pesquisadores tém
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procurado quantificar, através de métodos diretos ou indiretos, as fases mineraldgicas

presentes em matérias-primas ceramicas (COELHO, 2002).

Um método qualitativo produz informacdes sobre os grupos atdmicos ou moleculares
ou de grupos funcionais que existem na amostra; um método quantitativo fornece informagdes
numéricas relativas ao teor de um ou mais destes componentes. Os métodos analiticos sdo
freqlientemente classificados em cldssicos e instrumentais. Esta classificacdo € historica, com
os métodos clédssicos precedendo os métodos instrumentais por um século ou mais (SKOOG,

1992).

2.1.6. Granulometria

Na Tabela 2.3 é apresentada a composicdo granulométrica, em percentual, dos
produtos ceramicos, de acordo com o diagrama de Winkler (Figura 2.2), onde sdo
identificadas 4areas que permitem selecionar uma matéria-prima em func¢do da fragdo

granulométrica para uma dada aplicacdo. Tal diagrama é uma representacdo grafica das

caracteristicas granulométricas de uma amostra.

Tabela 2.3 — Composicao granulométrica dos produtos da ceramica vermelha (PRADICELLI,
1997).

Regioes Composicao granulométrica (%)
Tipos de produto 2um ([2a20um | 20 um
A. Materiais de qualidade com dificuldade de producao 40 a 50 20 a 40 20 a30
B. Telhas, capas 30a40 20a 50 20a40
C. Tijolos furados 20 a 30 20 a 55 20 a 50
D. Tijolos macigos 15a20 20a 55 25a55

Ao caracterizar uma argila através da andlise granulométrica, é possivel determinar o

ponto representativo em fun¢do do percentual da fragcdo obtida.

A introdu¢do de materiais ndo-plasticos (areia, chamote, p6 de carvdo e outros) a uma
argila, altera a granulometria das massas, pois suas particulas apresentam tamanhos maiores

que as argilas. A variacdo da distribuicdo granulométrica e da plasticidade da massa provoca
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alteracdes no comportamento durante o processamento. O grau de compactagdo torna-se

menor, facilitando o processo de secagem (PRADICELLI, 1997).

1M = 2 jim

VAVAY . VAN,
ﬂ./ VAV-YAY VY
/\/\\ <\/\/\\/>“x \ \

100K 10 M 3 -J-li S0 i 1%
I a 2opm Desplastilicagiio > 20 pm

Figura 2.2 — Diagrama granulométrico de Winkler (PRADICELLI, 1997).

O ensaio granulométrico permite a avaliacdo da variacdo dos tamanhos de grdos e a
quantidade de particulas de cada intervalo definido pela seqiiéncia de peneiras empregadas. O
método de ensaio é normalizado pela NBR 7181. Em tese, uma argila que possua 60% de
particulas na fragdo argila, 20% na fracao silte e 20% na fracdo areia, terd alta plasticidade e

boa resisténcia a flexdo apds secagem.

2.2. TELHAS

Os dois principais produtos que representam a ceramica vermelha sdo os blocos

ceramicos (tijolos) e as telhas, ocupando papel importante na construgado civil.
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As telhas ceramicas sao utilizadas como componentes de coberturas de edificacdes em
todo o pais. Sdo constituidas por argilas do tipo ilita € montmorilonita. A massa argilosa para
o preparo é conformada por extrusdao com umidade entre 20 e 25%, na forma de bastdes,
seccionadas e depois prensadas para obtencdo da forma final. Apds a secagem sdo queimadas

a temperaturas que variam de 900 a 1100 °C (SELHORST, 2001).

Existem diversos tipos de telhas que variam de regido para regido, causando
despadronizacdo do produto no mercado. Aspectos importantes como absor¢do de agua,
impermeabilidade, resisténcia e outras propriedades sdo desconsideradas pela maioria dos

fabricantes (SELHORST, 2001).

2.2.1. Classificacao

As caracteristicas de alguns tipos de telhas sdo descritas a seguir e apresentadas na

Figura 2.3.

2.2.1.1. Capa e Canal

A telha do tipo Capa e Canal é constituida por pecas coOncavas (canais) € convexas
(capas) que se recobrem longitudinal e transversalmente, compondo vedos estanques a dgua.

Esse tipo de telha tem rendimento de 17 pecas/m” e é encontrada em trés estilos (NBR 9601):

¢ Colonial: sua caracteristica principal € apresentar o mesmo tipo de peca para capa e
canal (largura iguais). Sdo provenientes das telhas portuguesas da época do Brasil-

colonia.

¢ Paulista: originou-se da telha colonial e é diferenciada por ter a capa ligeiramente
mais estreita que o canal. Comparando-a ao tipo colonial, proporciona um movimento

plastico diferenciado para os telhados.

z

¢ Plan: € uma variacdo da telha tipo capa canal que se caracteriza por apresentar

formas retas. Arquitetonicamente € muito diferente da colonial e paulista.
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2.2.1.2. Francesa ou Marselhesa

Também denominadas telhas de encaixe, caracterizam-se pelo baixo custo de
fabricacdo e o razodvel conforto térmico obtido. Apresentam em suas bordas sali€ncias e
reentrancias que permitem encaixe longitudinal e transversal. O uso das telhas francesas pode

dispensar a aplicacdo de forro interior. Tem rendimento de 18 pecas/m’.

2.2.1.3. Romana

Possui formato caracteristico que se encaixa longitudinal e transversalmente,

compondo vedos estanques a 4gua. Tem rendimento de 17 pegas/mz.

2.2.1.4. Outros tipos

Existem outros tipos de telhas no mercado, embora nao usuais, como:

z

e Termoplan: é um tipo de telha conformada apenas por extrusdo e vazada,

proporcionando a habitacao um bom isolamento térmico.

¢ Portuguesa: geometricamente sdo semelhantes as telhas romanas, porém com bordas
arredondadas. O grupo também inclui as italianas e espanholas. O que muda sdo as

dimensdes e o rendimento: 13 pecas/m’.

As telhas ceramicas devem apresentar um cozimento uniforme, ter as superficies lisas
e proporcionar o perfeito encaixe entre os componentes. A qualidade desses produtos &
atestada pela verificacdo destas e outras caracteristicas geométricas e fisicas previstas nas

normas técnicas especificas.
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(b)

(© (d
Figura 2.3 — Tipos de telhas: (a) Capa e Canal; (b) Francesa; (c) Romana; (d) Portuguesa.
Fonte: CONSTRUACERTO, 2007.

2.2.2. Normas vigentes

Visando disciplinar o mercado, a Associagdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT)
e o Instituto Nacional de Metrologia, Normalizacdo e Qualidade Industrial (INMETRO)
normalizam as telhas do tipo Capa Canal (colonial, paulista, plan), Francesa ou Marselhesa e
Romana, conforme descri¢do na Tabela 2.4. Estes tipos retinem as caracteristicas principais da
maioria das telhas produzidas no pafs e exigem dos produtores a adequacgdo e a uniformidade

dos produtos oferecidos ao mercado.

A normalizacdo da telha ceramica (pardmetros méximos e minimos para dimensoes,
formas, resisténcia, impermeabilidade, absorcdo de dgua e outras caracteristicas importantes)
¢ dada por um conjunto de normas complementares entre si. O comité de normalizacdo de
telhas ceramicas da ABNT mantém estudos no sentido de ampliar e atualizar as normas

técnicas para este tipo de produto.
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O objetivo das normas é estabelecer condicdes minimas para a aceitacdo desses
produtos no mercado, através de critérios € métodos de ensaio, permitindo assim a inspe¢ao e
conseqiiente aceitacdo ou rejeicao dos lotes de telhas a serem adquiridos pelos consumidores.
As normas vigentes para telhas ceramicas, em geral, estdo descritas na Tabela 2.4 (ANICER,

1999).

Tabela 2.4 — Normas vigentes para telhas ceramicas (ANICER, 1999).

Norma Ano Telha Descriciao
NBR 6462 | 1986 | Telha Ceramica Tipo Francesa | Determinagdo da Carga de Ruptura a
Flexao
NBR 7172 | 1987 | Telha Ceramica Tipo Francesa | Especificacdo
NBR 8038 | 1986 | Telha Ceramica Tipo Francesa | Forma e dimensdes — Padronizagao
NBR 8947 | 1985 | Telha Ceramica Determinacao da Massa e da
Absorcio de Agua
NBR 8948 | 1985 | Telha Ceramica Verificagdo da Impermeabilidade
NBR 9598 | 1986 | Telha Ceramica de Capa Canal | Dimensdes - Padronizagao
Tipo Paulista
NBR 9599 | 1986 | Telha Ceramica de Capa Canal | Dimensdes
Tipo Plan
NBR 9600 | 1986 | Telha Ceramica de Capa Canal | Dimensdes
Tipo Colonial
NBR 9601 | 1986 | Telha Ceramica de Capa Canal | Especificacio
NBR 9602 | 1986 | Telha Ceramica de Capa Canal | Determinagdo de Carga de Ruptura a
Flexao
NBR 13582 | 1996 | Telha Ceramica Tipo Romana | Especifica¢do

As telhas devem ser identificadas com a gravacao em alto ou baixo relevo do nome do
fabricante, a cidade de origem e a quantidade de pecas necessdrias por metro quadrado.
Alguns indices de qualidade devem ser observados, como cozimento uniforme (indicado pelo
som metdlico quando percutidas), superficies lisas para facilitar o escoamento das dguas,
inexisténcia de fissuras, microfissuras, esfoliacdes, quebras, rebarbas ou deformacdo que

prejudiquem o perfeito encaixe entre 0s componentes.

A conformidade é o cumprimento dos requisitos determinados pelas normas técnicas.
Diz-se que um produto € conforme quando ele apresenta laudos positivos ou atende o que
exige a referida norma. Telhas ceramicas em conformidade com as normas técnicas, garantem
maiores possibilidades de satisfacdo do consumidor final. Crosby refere-se a importancia da

relacio com o fornecedor dentro da “Gestdo da Qualidade”, dizendo que metade dos
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problemas de qualidade de uma empresa sdo conseqiiéncia de produtos defeituosos

(CROSBY, 1994).

2.2.3. Processo produtivo

O fluxograma ilustrado na Figura 2.4 apresenta o processo produtivo utilizado

inddstria cerdmica para producao de telhas.

na

Argila A
Desinteg;radur-l Misturador [~ Laminador — Extrusora
.
Arglla B Corte
l
Prensagem
l
Secagem
l
C(;zgﬂ; die |~7Resfriamentu |~7 Queima
i
Estocagem
i
Cnmercia]izal;ﬁul

Figura 2.4 — Fluxograma do processo produtivo da telha (SANTOS, 2001).

2.2.3.1. Extracao da argila

Antes da matéria-prima ser extraida de uma jazida, é importante que seja analisada em

laboratdrio para que haja adequacao ao produto final. Alguns fatores devem ser considerados
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nesta andlise, como: teor da argila, composi¢do granulométrica, andlise quimica, profundidade
da barreira, umidade, dentre outros. Muitas empresas ndo realizam estas andlises devido ao

tempo e custo, aceitando apenas o conhecimento do senso comum do oleiro.

A extragdo da matéria-prima constitui a primeira etapa do processo produtivo da telha.
Para isto s@o utilizadas retro-escavadeiras, picaretas, escavadeiras e pds. O transporte €
realizado por caminhdes basculantes para local préximo a industria (Figura 2.5). Deve-se,
neste momento, evitar as camadas de argila que contém impurezas de modo geral, pois esses

elementos poderdo comprometer a qualidade do produto (VIEIRA, 2002).

(©) (d)

Figura 2.5 — Etapas de extracdo da argila: (a) jazida préxima ao local de armazenamento; (b)
transporte feito por caminhdo basculante; (c) e (d) argila armazenada.
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2.2.3.2. Preparacao da matéria-prima

A etapa de preparacdo da matéria-prima (Figura 2.6) comeca quando a argila chega
aos depdsitos. Empresas de maior estrutura armazenam as argilas com o objetivo de obter
caracteristicas adequadas ao processamento, como alteracdes quimicas e descompactacio e
garantia de producdo em tempo chuvoso. Essa préitica € muito comum, pois 0s processos de
intemperismo melhoram sua plasticidade e homogeneizam a umidade (ABC, 2002). Esse

periodo de descanso, realizado a céu aberto, deve ser entre 6 meses a 1 ano (SANTOS, 1989).

.

Figura 2.6 — Etapas de preparacdo da matéria-prima: (a) homogeneizacao, limpeza do material
e dosagem; (b) desintegracdo da mistura; (c¢) adicdo de dgua a mistura; (d) mistura no
laminador.
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Nesta etapa ocorre a homogeneizagdo, limpeza e a dosagem do material (SANTOS,
1989). A mistura €, entdo, desintegrada e misturada a dgua com o objetivo de obter uma
mistura homogénea, com caracteristicas constantes e umidade adequada para o método de
conformagdo utilizado (GOODSON, 1962). O teor de umidade tem grande influéncia na
eficiéncia das maquinas, pois se a umidade for muito alta (entre 16% e 25%) a matéria sofrera
apenas amassamento e nao desintegracdo. A propor¢do (dosagem) da mistura dependerd do
tipo de argila utilizada. Essa mistura € feita através das escavadeiras ou de caixdes
alimentadores e conduzida aos desintegradores; e as pedras, quando existentes, separadas por
centrifugacdo (ABC, 2002). O material € em seguida homogeneizado no misturador, € a
mistura € transferida para o laminador com o objetivo de diminuir a granulometria da massa,

completar a homogeneizagao e cortar a massa em laminas.

2.2.3.3. Producao das pecas

O material devidamente fragmentado, homogeneizado e umidificado € transportado
para a extrusora ou maromba onde sofre extrusdo. O resultado dessa extrusdao é uma coluna

que seré seccionada com as dimensdes desejadas.

2.2.3.4. Secagem e queima

A secagem e a queima sao as dltimas etapas do processo produtivo da telha. Porém, a

verdadeira transformacdo da matéria prima € realizada durante a queima (VIEIRA, 2002).

Ap6s a sua producgio, as pegas sdo transportadas para a secagem natural e/ou artificial.
Os secadores artificiais sdo camaras fechadas, onde ocorre a insuflacdo de ar quente
(resultante da queima de lenha, bagaco de cana ou aproveitamentos dos gases emitidos pelos
fornos) com movimentacdo ou nao desse ar através de ventiladores. O processo de secagem

deve ser controlado para garantir bons resultados.
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Indmeras varidveis precisam ser consideradas na etapa de secagem, tais como: a
natureza da matéria-prima, o processo de preparacdo da massa, a forma e dimensdo do

produto, a fonte de calor, o método de moldagem, as condi¢des atmosféricas (VIEIRA, 2002).

Apdés a secagem a peca a verde é colocada no forno onde sofre os efeitos do
aquecimento durante o qual ocorrem alguns fendmenos que exigem cuidados nas etapas

indicadas a seguir:
a . Etapa de eliminagdo total de umidade: zona de pré-aquecimento: 60 a 200 °C.
b. Etapa de decomposicao: de 200 a 540 °C.
c. Etapa de inversdo quartzo: 540 a 640 °C
d. Etapa de queima: de 640 °C até o maximo de 800 a 1100 °C
e. Patamar de queima a 800 °C ou até 1100 °C, conforme o produto.
f. Resfriamento rapido de 1100 ou 800 °C até 650 °C
g. Etapa de inversdo de quartzo: 650 a 500 °C

h. Resfriamento: de 500 °C até temperatura de saida ao redor de 100 °C.

A quantidade de dgua a ser adicionada na massa durante o processo de fabricacio
depende da umidade ja existente, que por sua vez depende do tamanho e tipo de particula

mineral (composi¢do quimica, morfologia e estrutura da particula) (MINEROPAR, 1997).

A atmosfera interna dos fornos de ceramica vermelha é sempre oxidante. Ao término

do processo de queima, tem-se o produto pronto para ser estocado e/ou comercializado.
De um modo geral, as reagdes citadas a seguir surgem durante a queima das argilas.
1) Na faixa de 100 a 200 °C: liberacdo da 4gua de umidade;

2) Entre 300 a 650 °C: ocorre a decomposi¢do da pirita, desidratacdo da caulinita e a

conversdo do quartzo alfa em beta (que promove um aumento no volume);

3) A fase vitrea ocorre a partir dos 800 °C, muita favorecida pela presenga de sédio e

potdssio na composi¢do da argila, esta fase é responsdvel pela resisténcia mecéanica da

ceramica vermelha, devido as reagdes entre os diferentes componentes da argila.
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2.2.3.5. Outras etapas

1. Inspegdo: € feita na saida do forno, visualmente, rejeitando material quebrado,

trincado, lascado, queimado em excesso e no caso das telhas, as que possuem som chocho.
2. Armazenamento: € feito a céu aberto, permanecendo ai até a expedicao.

3. Expedicdo: € efetuada por caminhdes por via rodovidria, utilizando equipamentos

préprios ou fretistas.

2.2.3.6. Variacoes no processo produtivo

As variagdes no processo de fabricacdo de telhas dependem da matéria-prima, do
produto, da qualidade requerida, da filosofia e do porte da empresa. Algumas empresas
trabalham com matérias-primas mais agregadas, que necessitam ser moida antes de sua
utilizacdo. O nivel de mecanizacdo também varia bastante, enquanto poucas empresas
possuem empilhadeiras automdticas, a maioria ainda utiliza processos manuais de carga e

descarga.

Outro aspecto que diferencia a qualidade do produto é a preparacdo da massa. Uma
preparacdo mais elaborada, por exemplo, laminando-se duas vezes, obtem-se maior

homogeneidade e conseqiientemente melhor qualidade e menos perdas.

Alguns tipos de matéria-prima necessitam ser britados e moidos, devido ao seu
elevado estado de agregacdo. Esta etapa consiste na desagregacdo do material através de
britadores de mandibulas e moinhos de martelos, passando a seguir por uma grelha. Entdo o
material ¢ umedecido adequadamente e segue para o misturador, onde se mistura a outros
tipos de matéria-prima. As vezes é necessdrio realizar algumas destas etapas mais de uma vez

para melhorar a homogeneizagao da matéria-prima.
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2.2.4. Requisitos de desempenho

2.2.4.1. Dimensoes e caracteristicas geométricas

A norma para telhas ceramicas de capa e canal tipo colonial (NBR 9600) padroniza, a
forma e as dimensdes, com respectivas toleranicas, para coberturas de edificacdes em geral,
permitindo variacdo quanto as dimensdes, mediante acordo entre produtor e consumidor,

desde que respeitadas as demais especificagdes da norma.

2.2.4.2. Resisténcia a flexao

O ensaio de determinacdo da resisténcia a flexdo indica se as amostras suportam a
aplicacdo de uma determinada carga sobre sua superficie. As telhas, em sua aplicacdo e

durante sua vida til s3o mais solicitadas em relag@o a resisténcia a flexao.

As normas brasileiras (NBR’s 7172/87 e 9601/86) especificam um valor minimo de 70
kef para telha tipo francesa, 100 kgf para telha tipo capa e canal (colonial, plan, paulista) e
130 kgf para telha tipo romana. Para Bastos (2003), esta diferenca ndo € muito compreensivel,

pois as estruturas de apoio sao iguais e sofrem a mesma solicitacdo em uso.

2.2.4.3. Absorcao de agua

A taxa de absorcdo d’4dgua permitida para telhas pela norma brasileira (NBR
8947/85) € de no méaximo 20%, que corresponde a quantidade de d4gua (em massa) absorvida

pelo componente apds 2 horas fervendo imerso em um recipiente.
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2.2.4.4. Impermeabilidade

O ensaio de impermeabilidade simula o comportamento das telhas ceramicas quando

expostas a condi¢des criticas de intemperismo, com o objetivo de verificar se as amostras

apresentam vazamentos ou infiltracio de dgua na face que fica voltada para o interior da

construcao.

2.2.4.5. Peso e massa especifica

As normas referentes a telhas (NBR’s 7172/87 e 9601/86) especificam um peso

maximo para cada tipo de telha, conforme apresenta a Tabela 2.5.

Tabela 2.5 — Peso maximo da telha seca

Modelo

Massa(g)

Colonial (capa ou canal)
Plan (capa ou canal)
Paulista (capa ou canal)
Romana

Francesa

2700
2750
2650
3000
3000

As normas também especificam todas as dimensdes destes 5 tipos, tentando assim,

padronizar a producdo, mas com o passar dos anos foram surgindo novos modelos de telha

que ndo possuem especificagdes normalizadas e atualmente encontram-se no mercado os mais

variados tipos de telhas ceramicas com os mais diversos pesos e dimensdes.

Outra forma mais eficiente para exprimir o peso seria em massa/m?2, uma vez que cada

tipo de telha possui um rendimento. No mercado € possivel inclusive encontrar para um

mesmo tipo de telha diferencas significativas no rendimento, por exemplo, um fabricante

produz telha portuguesa que rende 15 pecas/m?, enquanto que outro produz o mesmo tipo de

. - - - L. . 2
telha, mas como suas dimensdes sdo menores, sdo necessarias 17 pecas para cobrir 1 m

(SANTOS, 1989).
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2.2.4.6. Liquidez e Plasticidade (Limites de Atterberg)

Em 1911 foram definidos, pelo cientista sueco A. Atterberg, certos limites que
delimitam o intervalo de consisténcia do solo, denominados limite de liquidez e de
plasticidade (SOUZA, 2000). O limite de liquidez é um parametro que indica o quanto a
matéria mais fina do solo € afetada pela presenca de dgua. Para a determinacdo deste limite,

geralmente € utilizado o aparelho desenvolvido por Arthur Casagrande (Figura 2.7).

PARA CADA ENSAIC:

* N=N°DE GOLPES
¢ hy,=TEOR DE UMIDADE

LL=h% —— N=25 golpes

APARELHO DE CASAGRANDE

W WV

1 10 25 1

0o . .
N (log)

Figura 2.7 — Diagrama de funcionamento do Aparelho de Casagrande (SOUZA, 2000).

O aparelho de Casagrande € constituido por um prato de latdo, em forma de concha,
sobre um suporte de ebonite; por meio de um excéntrico imprime-se ao prato, repetidamente,
quedas de altura de 1 cm e intensidade constante. Com os valores obtidos (nimero de golpes
suficientes para fechar o sulco feito na amostra) traca-se a linha de escoamento do material.

Recomenda-se a determinacao de pelo menos seis pontos.

O limite de liquidez (LL) é o teor de umidade para qual o sulco se fecha com 25
golpes. O limite de plasticidade (LP) é definido como a quantidade minima de 4gua necessaria
para que a argila adquira plasticidade para ser moldada, ou seja, € o parametro que define a

coesdo e trabalhabilidade dos finos presentes na argila. O procedimento de ensaio €

normatizado pela NBR 7180 (1984).

Entende-se a plasticidade como sendo a propriedade que um corpo sélido tem quando
sofre uma deformacdo por aplicagdo de uma carga qualquer, permanecendo deformado

mesmo apos a retirada da carga.
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A determinac¢do do limite de plasticidade € realizada, objetivando:

e verificar se as argilas sdo suficientemente pldsticas para serem usadas na fabricacdo

de produtos pelo processo de extrusao;

e verificar se as argilas sdo suficientemente pldsticas para serem usadas como

barbotinas empregadas na producao cerdmica por processo de colagem;

e compara os resultados com os de uma argila padrao.

A diferenca entre estes dois limites € conhecida como indice de plasticidade, que
revela as caracteristicas de comportamento do material analisado. Solos arenosos apresentarao

um baixo indice de plasticidade e solos siltosos e argilosos um indice mais alto.

N

Atterberg comprovou que, a medida que aumenta o conteido de argila do solo,
aumentam também os valores do indice de plasticidade; desta forma, quanto maior € a relacao
da superficie total das particulas de argila em relacdo ao seu volume, maior nimero de

moléculas de dgua é capaz de absorver e, por conseguinte, serdo mais elevados os valores dos

limites de Atterberb (SOUZA, 2000).

2.2.4.7. Cor

A cor vermelha, caracteristica do produto, € resultante principalmente da oxidagdo dos
compostos de ferro que se apresentam sob a forma de 6xido férrico. A intensidade da
coloragdo depende da quantidade de 6xido férrico presente, enquanto que a uniformidade
depende da distribuicdo granulométrica. O vermelho escuro se manifesta com 4% de Fe,Os.
Os 6xidos de cdlcio e de magnésio, derivados da dissociacdo do calcério, tendem a combinar-
se com o ferro presente, formando silicatos duplos de ferro e célcio de coloracdo branca e

creme (OLIVEIRA et al, 2000).
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2.2.4.8. Porosidade

No estado seco a porosidade de um produto de ceramica vermelha depende apenas da
distribuicao granulométrica dos componentes das matérias-primas e do modo com que estes
foram misturados. A méaxima densificacio e a minima porosidade se obtém quando a
distribuicdo granulométrica é bastante aberta, tal que permite que as particulas menores
ocupem os intersticios entre as particulas maiores. A porosidade final do produto queimado é

influenciada pela:
* porosidade inicial do verde ou seco;
* formacao de fase liquida;
e rearranjo das fases cristalinas formadas;

* matéria organica.

2.2.5. Defeitos

2.2.5.1. Granulos de calcario

Granulos de calcério (CaCOs; - visiveis) sdo derivados de modo geral de cascalhes e

areias calcarias etc.

Durante processo de queima o carbonato de cdlcio se dissocia e libera CO,. No
entanto, resta o granulo de CaO. Apds queima o 6xido de cdlcio livre (pela absor¢do de
umidade) se hidrata Ca(OH), com aumento de volume. A pressdo exercida pelo granulo sobre
o material que o circunda supera a resisténcia mecanica do material produzindo lascamentos e
fissuras. Se a quantidade em peso dos granulos calcarios supera os 8 — 10% e as suas
dimensdes sdo relativamente grandes se verifica a desagregacdo do produto devida a
formacdo de intimeras crateras. A solu¢do mais imediata para o problema é a reducdo da

granulometria.
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2.2.5.2. Lascas e bolhas superficiais

Ambos os fendmenos sdo provocados pelo aumento de pressdo no interior do material
em conseqiiéncia do desenvolvimento de gases. Para que isto aconteca € necessario que sejam
alcancadas temperaturas que favorecem o desenvolvimento de gases, que a quantidade do gés
que se forma seja superior aquela que pode ser liberada pela superficie livre através da
porosidade aberta e que se alcance um valor de pressdo que supere as for¢as de coesdo. Os

lascamentos e bolhas sao favorecidos por:
* baixa porosidade das pecas;
* elevada velocidade de aquecimento;
.* desenvolvimento de grandes quantidades de gases;
* grandes espessuras dos tijolos.

Sdo sujeitos, portanto, a estes fenOmenos os materiais que contém maiores teores de
argila e com garanulometria fina, com &4gua residual, dgua zeolitica, d4gua de cristalizagdo,
carbonatos ou substincias organicas finamente dispersas, quando as velocidades de
aquecimento nao sao muito baixas. A adicdo de substancias nao-pldsticas (magras) € a

solucdo quase sempre adotada para eliminacdo deste inconveniente.

2.2.5.3. Coracao negro

Sao manchas negras e cinzas que permanecem (se pode ver ao longo da seccdo
transversal das pecas) no interior dos produtos, apds processo de queima. Neste caso, nao
ocorre total oxidacdo da matéria-prima em consequéncia da combustdo de substincias
organicas em pequenas quantidades. Concorrem para a formagao de coracdo negro a baixa
porosidade do material e a velocidade de queima, j4 que se forma na superficie, a
temperaturas superiores a 800 °C, uma crosta impermedvel. A espessura € o teor de
substancias orgéanicas sdo também causas muito importantes da formac¢do de coracdo negro. O

coragdo negro nao representa um defeito estético, a menos que apareca na superficie. A
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adicao de substincias ndo-plésticas permite, freqiientemente, a eliminacdo total do coracdo

negro.

2.2.5.4. Empenamentos

Os empenamentos em telhas podem ser provocados:

* por secagem diferencial: se uma face da peca seca mais rapidamente que a outra.

Formacao de gradientes de tensdes residuais de contra¢ao, que podem deformar o produto;

* por mau posicionamento nos suportes de secagem: a colocagdo de pecas verdes sobre

suportes ndo planos;

* por deficiéncia ou mé centragem da boquilha ou velocidades diferentes de avanco da

massa na boca da fieira: este tipo de empenamento ja se nota apds a secagem.

2.2.5.5. Trincas

As trincas de secagem sdo pequenas fissuras causadas por secagem rapida. Geralmente
iniciam-se nas bordas e propagam-se até o centro da peca, sendo mais aberta na borda. As
trincas de queima de aquecimento caracterizam-se por serem pouco sinuosas, abertas e de
bordas dentadas enquanto que as de resfriamento caracterizam-se por serem muito finas, de

bordas fechadas e lisas, normalmente em forma de S.
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CAPITULO 3 - PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Experimentos sao realizados para validar teorias e levantar novas hipéteses. Em todo
trabalho de pesquisa experimental € importante planejar os experimentos, com o objetivo de
serem reproduzidos sob condi¢des controladas, obtendo-se resultados confidveis. Um
planejamento adequado permite, além do aprimoramento de processos, a reducdo da
variabilidade de resultados, a reducdo do tempo de andlise e dos custos envolvidos

(MONTGOMERY, 1991).

Ribeiro (1999) define planejamento de experimentos como uma metodologia
fundamentada em conceitos estatisticos, com o objetivo de otimizar o planejamento, executar
e analisar o experimento. O planejamento experimental tem sido aplicado, atualmente, em
varias dreas do conhecimento e apresenta-se como uma ferramenta que permite estudar
simultaneamente diversas varidveis, discretas ou continuas (fatores), separando seus efeitos a
cada experiéncia, de maneira programada e racional. Permite, ainda, selecionar as varidveis
que influem no processo com ndmero reduzido de ensaios, sem prejuizo da qualidade da
informacao; reduzir o tempo de trabalho, diminuindo o niimero de pontos de experiéncia por
fator; realizar pesquisa em etapas, num processo interativo de acréscimo de novos ensaios;
representar o processo estudado através de expressdes matemadticas e; elaborar conclusdes a

partir de resultados qualitativos (WERKEMA 1996; BUTTON, 2005; AMARAL, 1999).

Ribeiro (1999) aponta como vantagem do planejamento de experimentos a
minimizacdo e controle do efeito dos fatores ndo controldveis (erro experimental). Ao aplicar
métodos estatisticos de planejamento de experimentos para misturas, o pesquisador torna o

trabalho mais eficiente em comparagao a aplicagdo do método de tentativa e erro.

Neste estudo serdo utilizadas algumas técnicas estatisticas de planejamento
experimental capazes de encontrar respostas desejdveis para o produto acabado na formulagdo
de massas ceramicas, com variacdo na propor¢do da matéria-prima e seus componentes.
Porém, nao € objetivo fundamental abordar com profundidade tais conceitos, apresentando-os
na medida em que se fizerem necessdrios. Serdo discutidos modelos que descrevem o
comportamento das respostas em fun¢do dos componentes da mistura, com base na evidéncia

experimental.
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3.1. SELECAO DO PLANEJAMENTO

Na utilizagdo de métodos estatisticos para a andlise dos resultados, o planejamento
experimental deve estar fundamentado numa metodologia também estatistica, possibilitando
avaliar os erros experimentais que afetam esses resultados. Montgomery (1991) apresenta trés
principios bdsicos para a definicdo de um plano experimental: o uso de réplicas, da

aleatorizacao e de blocos.

A réplica consiste na aplicacdo de uma mesma condicao pré-estabelecida em unidades
experimentais diferentes. A utilizacdo desta técnica permite ao pesquisador obter uma
estimativa de como o erro experimental afeta os resultados dos ensaios e se esses resultados
sao estatisticamente diferentes (MONTGOMERY, 1991). No entanto, quanto mais réplicas,

maior € o custo do experimento.

A aleatorizag@o € um principio de planejamento experimental em que, a seqiiéncia dos
ensaios e a escolha dos materiais utilizados sdo aleatérias. Uma das exigéncias do uso deste
método para o planejamento experimental e para a andlise dos resultados é que as varidveis

estudadas e os erros experimentais apresentem carater aleatério (BUTTON, 2005).

O uso do principio dos blocos permite realizar a experimentacdo com maior precisao,
reduzindo a influéncia de varidveis incontroldveis. Um bloco € uma por¢ao do material que
estd sendo estudado. Esta por¢do pode ser mais homogénea que o conjunto inteiro do material
analisado. Esta técnica permite comparar as condi¢des de interesse na experimentacdo em
cada bloco, além de restringir a aleatorizacdo a seqiiéncia de ensaios interna dos blocos e ndo

ao conjunto total de ensaios (MONTGOMERY, 1991).

3.2. PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL E ANALISE DE RESULTADOS

Montgomery (1991) recomenda um procedimento para o uso de métodos estatisticos

para o planejamento experimental e anélise dos resultados da seguinte maneira:
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s .

1. Reconhecimento e definicdo do problema — é importante ter conhecimento da
natureza e da extensdo da informac¢do necessdria para a solucao do problema proposto (muitas

vezes depende de estudo prévio de processos semelhantes);

2. Escolha das varidveis (fatores de influéncia) e respectivas escalas de valores para
avaliacdo e defini¢do do nivel especifico para cada ensaio — o conhecimento das varidveis
escolhidas € uma combinacdo da compreensdo tedrica e da pratica do pesquisador

(conhecimento das varidveis em diversos niveis). E necessdrio investigar todas as varidveis

consideradas importantes;

3. Selecdo da varidvel de resposta, garantindo a objetividade na anélise dos resultados
obtidos — no processo de escolha, é importante que o erro experimental de medida da varidvel
de resposta seja minimo, permitindo a andlise estatistica dos dados, com um nimero minimo

de réplicas;

4. Escolha do planejamento experimental — envolve o tamanho do experimento
(numero de réplicas), seqiiéncia de execucdo dos ensaios e determinacdo da necessidade de
aleatorizacdo ou do uso de blocos. Ao escolher o planejamento experimental, o pesquisador

reduz o nimero total de ensaios, conseqiientemente reduz os custos da pesquisa;

5. Execucido dos experimentos — através do monitoramento e do controle nesta etapa, é

possivel garantir a validade do experimento;

6. Andlise dos dados — nesta etapa podem ser usados métodos estatisticos com o
objetivo de garantir a confiabilidade e a validade dos resultados, estabelecendo conclusdes
objetivas e que o erro associado as conclusdes estejam de acordo com o grau de confianca
pré-estabelecido. E importante lembrar que esses métodos ndo informam se uma determinada

variavel apresenta ou ndo um efeito em particular;

7. Conclusdes e recomendagdes — permitirdo que sejam tomadas medidas acerca do
procedimento em estudo. Graficos e tabelas permitem a apresentacdo dos dados obtidos e a

andlise realizada, assim como repeti¢des do procedimento empregado, caso sejam necessarias.
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3.3. PLANEJAMENTOS EXPERIMENTAIS

O ndmero de ensaios a ser realizado em um experimento deve levar em consideracdo a
possibilidade de estimacdo dos erros experimentais, além da praticidade e viabilidade
econOmica. Alguns planos experimentais, procedimentos e respectivas metodologias para

andlise dos resultados obtidos sdo apresentados a seguir.

3.3.1. Planejamento fatorial

O planejamento fatorial € utilizado no estudo dos efeitos de duas ou mais varidveis de
influéncia. E classificado como um método do tipo simultdneo, em que as varidveis que

apresentam influéncias significativas na resposta sao avaliadas ao mesmo tempo.

As varidveis sdo escolhidas e os experimentos sdo realizados em diferentes valores
destes fatores para todas as combinacgdes possiveis dos niveis de cada varidvel selecionada.
Diz-se que ha interacdo dessas varidveis quando o efeito de uma varidvel depende do nivel

das outras variaveis.

Quando se estuda 0 mesmo nimero de niveis para todos os fatores, o planejamento
fatorial pode ser representado por b“, onde « é o niimero de fatores e b é o nimero de niveis
escolhidos. Em geral, os planejamentos fatoriais do tipo 2* sdo os mais comuns, apresentando
como vantagem a realizacdo de poucos ensaios. Com um nimero reduzido de niveis ndo &
possivel explorar de maneira completa uma grande regido no espaco das varidveis. Entretanto,

observa-se tendéncias importantes para a realizacdo de investigagcdes posteriores.

Pode-se ter planejamentos fatoriais em que sdo exploradas uma ou mais varidveis com
um ndmeros de niveis diferentes. Assim, a representacdo do fatorial passa a ser, por exemplo,

1.2, &3 - . .
2" x37x 57, onde, 2, 3 e 5 sdo niveis para as varidveis 1, 2 e 3, respectivamente.

Nos planejamentos experimentais em que as varidveis sdo exploradas em 2 niveis é

comum codificd-los usando os sinais (+) e (-). A atribuicdo destes sinais ¢é feita
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arbitrariamente, ndo interferindo na realizacdo dos experimentos ou interpretacdo dos

resultados, além de permitir ilustrar o planejamento sob forma de matrizes de planejamento.

3.3.2. Projetos de experimentos com misturas

Para Cornell (1990), experimentos com misturas sdo experimentos em que as varidveis
de resposta sdo dependentes apenas das proporcdes dos ingredientes presentes na formulagao.
Por isso, o valor das varidveis de resposta muda somente quando sdo feitas alteracdes nas

propor¢des relativas dos ingredientes que compdem a formulagao.

Segundo Ribeiro et al (2000), o objetivo principal do estudo dos experimentos com
misturas é a determinagdo das proporc¢des dos ingredientes da formulagdo que resultem em
um produto com caracteristicas preestabelecidas. O produto resultante de uma mistura tem
caracteristicas que dependem da natureza dos seus ingredientes e das proporg¢des relativas dos

mesmos, ndo dependendo da quantidade total da mistura (PASA, 1996).

De acordo com Pasa (1996), para que um experimento com misturas seja efetivo
precisa conter trés etapas: a primeira consiste da definicdo dos objetivos do trabalho e da
identificacdo da mistura em estudo e estabelecimento do grau de confianca que se tem em
cada informacdo. Procuram-se, entdo, definir os elementos do produto em questdo:
caracteristicas de qualidade, varidveis de resposta, fatores controldveis e fatores nado

controldveis. As caracteristicas de qualidade podem ser utilizadas como varidveis de resposta.

Procuram-se informagdes que permitam estabelecer relagdes de causa-efeito entre,
respectivamente, as varidveis de resposta e os fatores controldveis de interesse. Os valores que
um fator controldvel (propor¢cdo de um ingrediente na mistura) assume num experimento sao
os niveis do fator controldvel no experimento. Para reduzir o tamanho do experimento, os
fatores que ndo estido sendo pesquisados sao mantidos em valores constantes, reduzindo o erro

experimental.

Além dos fatores controldveis, as misturas também estdo sujeitas aos efeitos de fatores
ndo controlaveis (fatores de ruido). Para que os efeitos desses fatores sobre as varidveis de

resposta nao se confundam com os efeitos dos fatores pesquisados, € necessario fazer com que
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o efeito dos fatores ndo controldveis sobre as varidveis de resposta seja aleatério. Os fatores
ndo controldveis geram o erro experimental.

A segunda etapa € o projeto do experimento (planejamento estatistico). O produto
resultante de uma mistura tem caracteristicas que estdo diretamente relacionadas a natureza e
as proporc¢oes dos seus ingredientes, ndo dependendo da quantidade total da mistura, assim a
soma das propor¢des dos diversos componentes € sempre 100%. Desta forma, em uma
mistura de g ingredientes e x; como proporcao do i-ésimo ingrediente, pode-se escrever:

0<x<1comi=12,..q 3.1

(¢

y xizixl+x2+...+xq=1 (3.2)
=1 i=1

A partir das expressdes (3.1) e (3.2), percebe-se que, como as propor¢cdes dos
ingredientes devem ter uma soma igual a 1, as propor¢des x; sdo varidveis dependentes, ou
seja, a alteracdo da propor¢ao de um dos componentes da formulagdo causard mudanca na
propor¢do de pelo menos um dos outros componentes.

Devido as restricdes apresentadas para as propor¢cdes de x;, o espaco experimental
resultante apresenta uma regido “simplex”. Crosier apud Pasa (PASA, 1996) afirma que um
simplex € uma configuracio espacial determinada por um nimero de pontos a mais do que o
nimero de dimensdes do espaco. Cada um dos g pontos (vértices) que determinam o
“simplex” representam uma mistura onde um dos g componentes assume a propor¢ao 1. As
restricdes das expressdes (3.1) e (3.2) formam um simplex regular, pois todos os vértices
estdo igualmente distantes uns dos outros. Para o espago experimental simplex q = 2
componentes ¢ uma linha reta; para q = 3 componentes, o espaco experimental é um tridngulo
equilatero (Figura 3.1) e, para ¢ = 4 componentes, o espaco experimental é um tetraedro

(Figura 3.2).

X1=1

xa=1 =1

Figura 3.1 — Espaco fatorial “simplex” para uma mistura com trés componentes.
Fonte: Cornell,1990.
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X1=1

Xg=1 X4=1

3= 1

Figura 3.2 — Espaco fatorial “simplex” para uma mistura com quatro componenentes.
Fonte: Cornell, 1990.

O sistema de coordenadas utilizado para misturas € o sistema de coordenadas
“simplex”, que é um rebatimento de uma representacao cartesiana (Figura 3.3).

X3

bt
A 1

Figura 3.3 — Representacdo cartesiana do espago experimental de uma mistura com trés
componentes.
Fonte: Cornell,1990.

O sistema utilizado para formulagdes € o sistema de coordenadas simplex (Figura 3.4).

Figura 3.4 — Sistemas de coordenadas “simplex” para trés componentes.
Fonte: Cornell, 1990.
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Na representagdo cartesiana, os eixos representam os trés componentes da mistura. O

espaco experimental resultante de uma mistura de trés componentes € um triangulo equilatero.

Os pontos no interior do espago simplex representam misturas em que todas as
propor¢des dos ingredientes sao diferentes de zero. O ponto central representa uma mistura
onde as propor¢des dos ingredientes sdo iguais; os meios dos lados correspondem a misturas

de dois componentes, em que cada um estd na proporcao de 50 %; o ponto de interse¢do das

medianas corresponde a uma mistura em que cada ingrediente contribui com %

Na terceira etapa, executa-se o experimento e faz-se andlise dos dados obtidos.
Através de algumas técnicas, tornam-se conhecidas as relagdes causais entre os fatores
controldveis pesquisados e as varidveis de resposta. Podem-se, entdo, ajustar os fatores

controldveis de forma a obter produtos com as caracteristicas de qualidade desejadas.

3.4. EXPERIMENTOS COM PONTO CENTRAL

Tanto em experimentos com mistura quanto em experimentos fatoriais, € importante
verificar se as respostas t€ém um comportamento linear com relagdo aos fatores, ou seja,
observar se ocorre mudanga direta ou inversamente proporcional na resposta quando um fator
(ou componente da mistura) aumenta ou diminui. Entretanto, é possivel que determinada
resposta melhore quando um fator é aumentado até certo ponto e depois diminua o
desempenho (DANIEL, 2006). Em casos como esse, é recomendado a utilizacdo de ponto
central, ou seja, um tratamento que admite apenas os niveis médios de cada fator, a fim de
verificar se existe um comportamento diferente daquele que seria esperado para a resposta

baseando-se apenas nos dois tratamentos adotados, como representa a Figura 3.5.
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Figura 3.5 — Comportamento projetado baseando-se nas observacdes disponiveis quando
existe um comportamento nao linear na resposta: (a) sem ponto central; (b) com ponto central.
Fonte: DANIEL, 2006.

Na primeira situacdo (Figura 3.5.a) ndo foi detectado comportamento ndo linear,
devido a presenca de apenas dois pontos, enquanto na Figura 3.5.b, a presenga de um ponto

central caracteriza o comportamento nao linear entre os niveis estudados.
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CAPITULO 4 - MATERIAIS E METODOS

4.1. SELECAO DA AREA DE ESTUDO

Virios municipios do Estado do Rio Grande do Norte sdo produtores em potencial de
produtos ceramicos. Os principais p6los produtores sdo Assu, Sdo Gongalo do Amarante e
Parelhas (Figura 4.1). Esses poélos t€ém sido objeto de estudo de muitos pesquisadores
(NAGIB, 1997; CARVALHO, 1999; SILVA NETO, 2000; COELI, 2000; GALDINO, 2003;
SANTOS, 2003; VARELA, 2004; FRANCA, 2005; MACEDO, 2005; MELO, 2006; DUTRA
et al, 2006; SOUSA, 2006; SILVA et al, 2006), que avaliam o processo produtivo ou a
matéria-prima utilizada nas industrias ceramicas do Estado. Esses estudos associam a

qualidade do produto final as caracteristicas quimicas das argilas.

As industrias ceramicas localizadas no pdélo em estudo — Assu — representam,
aproximadamente, 20% das empresas do setor ceramico para o Estado, conforme Tabela 4.1.
Esse pdlo abrange apenas trés municipios (Assu, Ipanguacu e Itajd), enquanto que o pdlo de
Sao Gongalo do Amarante representa quatro municipios (Ceard-Mirim, S3o Gongalo do
Amarante, Sdo José de Mipibu e Ielmo Marinho) e o pdélo de Parelhas contém nove
municipios (Cruzeta, Acari, Parelhas, Equador, Santana do Seridd, Ipueira, Ouro Branco,
Jardim do Serid6 e Caic6). Observando o principio da proporcionalidade, o pélo de Assu
apresenta a menor razdo entre a quantidade de municipios representados e o percentual de

empresas da regido, justificando a escolha da regido em estudo.

As matérias-primas utilizadas neste estudo foram coletadas em duas industrias
ceramicas no polo de Assu. Em cada empresa foram coletadas duas amostras de argilas, sendo

uma amostra de argila pléstica e a outra amostra de argila ndo-pléstica.

Tabela 4.1 — Pdlos produtores de cerdmica vermelha do Estado do Rio Grande do Norte.

Poélos produtores Quantidade de empresas (%)
Sao Gongalo do Amarante 9.4
Assu 17,6
Parelhas 33,3
Outros 39,7

Fonte: Senai-RN, 2001.
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Rio cristalino. Grupo Ceramico Branca.
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aluviais e lacustres de argilas (de caulinita,
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Deposito Sedimentar: Calcario calcitico a
calcario de alta pureza. Grupo Ceramico
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Figura 4.1 — Areas de potenciais minerais para materiais cerimicos do Rio Grande do Norte

(NESI, 1999).
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4.2. IDENTIFICACAO DO PROBLEMA

A avaliagdo do grau de conformidade foi realizada nas telhas ceramicas produzidas
pelas inddstrias em estudo, de acordo com as NBR’s (Normas Técnicas Brasileiras) em
vigéncia, conforme fluxograma na Figura 4.2. Os ensaios realizados (analise da forma e

dimensdo, absor¢do de dgua, impermeabilidade e resisténcia a flexdo) estdo descritos na se¢ao

4.3.1.
| Telhas Ceramicas I
Forma e Absorcao Impermea- Resisténcia
dimensio de agua bilidade a flexdo

Figura 4.2 — Fluxograma da avaliagdo do grau de conformidade.

O estudo de otimiza¢do da formulagdo de massa para a producdo de telhas ceramicas
constitui o tema principal deste trabalho de tese. Alguns pardmetros que afetam a qualidade
das telhas ceramicas foram mantidos constantes no planejamento de experimentos, tais como
a granulometria das argilas, limite de liquidez, limite de plasticidade, atmosfera do forno e

umidade.

O planejamento de experimentos foi realizado a partir das formulagdes das massas,
tendo como fatores de controle a temperatura (850, 950 e 1050 °C) e a taxa de aquecimento
(5, 10 e 15 °C). As propriedades de resposta de interesse dos corpos-de-prova sao

apresentadas na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 — Propriedades de resposta para corpos-de-prova de telhas ceramicas (SANTOS
(1989).

Propriedades Resposta | Unidade Tipo Resposta ideal
Resisténcia a flexdo (RF) Y, MPa Maior melhor 65
Absorc¢do de dgua (AA) Y, % Menor melhor 20
Retracdo linear de queima (RL) Y; % Menor melhor 8

Foram determinados_modelos de regressao referentes a cada propriedade (resisténcia a
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‘ flexdo, absorcao de dgua e retracdo linear) em estudo. A partir das fungdes, os modelos linear
e quadratico sdo avaliados a partir das respostas obtidas para cada propriedade. A validacdo
‘ do modelo foi realizada experimentalmente, tanto para as formulagdes como para as
temperaturas e taxas de aquecimento. A Figura 4.3 apresenta o fluxograma com as etapas do

procedimento experimental da pesquisa.

| Matérias-primas I

DRX FRX

| Caracterizacio — analise racional I

Definicao dos niveis das variaveis (formula¢ao, temperatura e taxa de aquecimento)

Formulac¢ao de massa

Ensaios: retracao linear de queima, absorcao de agua e resisténcia a flexao

Modelos para cada propriedade (RLq, AA e RF)

Linear I | Quadratico I

Validacao experimental dos modelos (RLq, AA e RF) I
| Definicao da formulacio otimizada I

Figura 4.3 — Fluxograma do desenvolvimento experimental.
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4.3. ETAPAS DO DESENVOLVIMENTO EXPERIMENTAL

Nesta secdo serdo descritos as etapas dos fluxogramas referentes aos ensaios de
conformidades das telhas ceramicas (Figura 4.2) e as outras etapas do desenvolvimento do

trabalho (Figura 4.3).

4.3.1. Ensaios de conformidade das telhas ceramicas

Para a avaliacdo do grau de conformidade foram utilizadas telhas cerdmicas de oito
empresas localizadas no Estado do Rio Grande do Norte, das quais duas foram selecionadas
para a realizagdo do trabalho de tese. Os ensaios realizados de acordo com as normas da
ABNT, foram: avalia¢do dimensional, determina¢@o da massa e absor¢do de dgua, verificacio

da impermeabilidade e determinacgdo da carga de ruptura a flexao.

4.3.1.1. Analise da forma e dimensao

Esta andlise foi realizada de acordo com as normas NBR 9600 (1986) e 9601 (1986).
Foi utilizada para as medi¢des uma trena (Figura 4.4) e um paquimetro digital, ambos de

marca Starrett. Na avaliacdo dimensional foram adotados os seguintes critérios:

¢ Para dimensdes maiores ou iguais a 50 mm, a tolerancia € de + 2%;
¢ Para dimensdes menores que 50 mm a tolerancia é de + 1%;

® No caso da espessura é permitido + 2% do valor indicado pela norma.

Figura 4.4 — Ensaio de dimensao de telha ceramica.
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4.3.1.2. Absorcao de agua

Para a determinagdo da massa e da absorcdo de dgua das telhas cerdmicas foi utilizada

a NBR 8947 (56), seguindo o seguinte procedimento:

® Retirar todo o p6 das amostras (usar pano seco e limpo);

e Secar as amostras em estufa a 105 + 5 °C até massa constante;

® Pesar as amostras para a obtencao da massa da amostra seca — Pg;

¢ Imergir as amostras em um autoclave (Figura 4.5) para fervura durante 2 horas;

¢ Deixar esfriar até a temperatura ambiente (mantendo-as sempre cobertas pela dgua);
® Retirar, utilizando pano imido, o excesso de dgua da superficie das amostras;

® Pesar a massa de cada amostra para obter a massa em estado saturado de dgua — Py;

e Calcular o teor de absorcdo de dgua.

O percentual de absor¢do de dgua ndo deve ultrapassar 18% (conforme especifica a

norma).

Figura 4.5 — Autoclave utilizado no ensaio de absorcao de dgua.
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4.3.1.3. Impermeabilidade

O ensaio de impermeabilidade foi realizado conforme a NBR 8948 (1985). Para a

realizacdo do ensaio nas telhas ceramicas foi utilizado o seguinte procedimento (Figura 4.6):

eColocar a telha em posi¢do horizontal e apoiar um dos extremos de um tubo sobre a
telha para que fique em posicao vertical;

eVedar com selante a unido entre o tubo e a telha, enchendo o tubo com 4dgua até
formar uma coluna de 250 mm;

eDeixar o sistema em repouso por 24 horas;

® Apo6s as 24 horas analisar a superficie inferior do corpo-de-prova.

Figura 4.6 — Ensaio de impermeabilidade de telha ceramica.

4.3.1.4. Resisténcia a flexdo

A determinacdo da carga de ruptura a flexdo foi realizada conforme a NBR 9602

(1986), obedecendo aos seguintes procedimentos:
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eImergir a telha em dgua durante 24 horas;

eColocar a telha no fleximetro (Figura 4.7) com suas arestas longitudinais apoiadas
em cutelos de madeiras revestidas com feltro;

¢ Através de outro cutelo, também revestido com feltro e provido de entalhe na posi¢ao
onde a telha apresenta saliéncia, aplicar uma carga progressiva e sem golpes, com
velocidade de carregamento de aproximadamente 50 N/s;

¢ Apés a ruptura medir a espessura da telha na secdo de fratura e a carga de ruptura;

e(Calcular a resisténcia a flexdo.

Figura 4.7 — Fleximetro utilizado em ensaio de resisténcia a flexdo de telha ceramica.

4.3.2. Matéria-prima

A caracterizagdo mineraldgica por difracdo de raios X foi realizada em amostras em
forma de p6 num difratdmetro marca Shimadzu, modelo XRD 6000, operando com radiagdo
de Cu-Ky, e 20 variando de 5 a 90°. A composi¢do quimica das argilas foi realizada por
espectrometria de fluorescéncia de raios-X fabricacdo Philips, modelo PW 2510. A

distribuicdo de tamanho de particulas foi realizada em um granuldmetro a laser, fabricacdo da
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Cilas, modelo 1064. A plasticidade das matérias-primas foi obtida através da determinacao

dos limites de Atterberg, de acordo com as normas NBR’s 7180 (1984) e 6459 (1984).

Para a realizacdo deste trabalho foram utilizadas quatro amostras de argilas de duas
empresas ceramicas localizadas no municipio de Assu/RN, denominadas X1 e X3 (argilas
plasticas) e X2 e X4 (argilas ndo-plasticas). As referidas argilas sdo empregadas no fabrico de

telhas para comercializacdo na regido da grande Natal/RN.

4.3.2.1. Secagem e Moagem

Ap6s reducdo da umidade das argilas, através de pré-secagem natural e em estufa a
110 °C, as argilas foram destorroadas em moinho de bolas para homogeneizacdo e
desaglomera¢do dos granulos, classificadas em granulometria inferior a 0,42 mm (ABNT n°

35) e secas em estufa elétrica (110 °C = 5 °C).

4.3.2.2. Formulacao e Compactaciao

4.3.2.2.1. Planejamento

Foram selecionadas duas temperaturas e duas taxas de aquecimento. As combinagdes
de temperatura, taxa de aquecimento e concentragdes de cada tipo de argila formam os

tratamentos do experimento.

No experimento em questdo, os fatores estudados sdo temperatura, com os niveis: 850,
950 e 1050 °C, e taxa de aquecimento, com os niveis: 5, 10 e 15 °C/min. O tratamento
envolvendo temperatura de 950 °C e taxa de aquecimento de 10 °C/min corresponde ao ponto
central, um tratamento com os niveis médios de cada fator. Este plano fatorial pode ser

representado de acordo com o esquema da Figura 4.8.
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5 *Cimin 15 *C/min
350 °C

1050 °C

Figura 4.8 — Representacdo do plano fatorial utilizado com a presenca de ponto central
(DANIEL,2006).

A Tabela 4.3 ilustra os fatores, os niveis e os tratamentos. A unidade experimental
corresponde a cada conjunto de 84 corpos-de-prova, que sdo submetidos a uma mesma
temperatura e taxa de aquecimento simultaneamente, € os tratamentos correspondem as

combinacdes dos niveis de temperatura e taxa de aquecimento.

Tabela 4.3 — Fatores e seus respectivos niveis.

Fatores Niveis
850 °C
Temperatura 950 °C
1050 °C
5 °C/min
Taxa de Aquecimento | 10 °C/min
15 °C/min

Foi convencionado que os componentes da mistura podem assumir concentracao de
até no maximo 75% da mistura, desde que sempre haja pelo menos uma argila plastica e uma
nao-pléstica, definindo assim as restri¢cdes nas propor¢des dos componentes da mistura, como

na Figura 4.9 que destaca as 21 formulac¢des utilizadas.

Como se trata de uma mistura com quatro componentes, a regido da qual os pontos sdo
escolhidos € tridimensional (Figura 4.9). A Tabela 4.4 mostra os componentes da mistura e as

concentracdes que cada um pode assumir dadas as restricoes do experimento.

MACEDO, Rose Meire Penha Revorédo PPgCEM / UFRN 55



X1

Com as
restriciies

X3 ::)

X4

Figura 4.9 — Regido restrita do tetraedro que corresponde a todos os pontos da mistura.
Fonte: DANIEL, 2006.

Foram utilizadas 21 formulacdes, representadas pelos pontos pretos na Figura 4.9, dos
quatro tipos de argila (Tabela 4.4). Cada grupo de 24 corpos-de-prova produzidos a partir de

uma das 21 formulagdes corresponde a uma unidade experimental.

Tabela 4.4 — Componentes da mistura e suas possiveis concentragdes.

Concentracoes
Componentes
para os Componentes
X1
X2 (0,000; 0,125; 0,250,
X3 0,375; 0,500; 0,750)
X4

Este experimento foi, portanto, planejado utilizando a combina¢do de um plano
fatorial com ponto central € um plano para misturas. Uma forma de se representar o plano
utilizado € mostrada na Figura 4.10, e corresponde aos 21 pontos que identificam as misturas

recebendo os cinco tratamentos definidos pelo fatorial associado ao forno.

Figura 4.10 — Combinagao do plano fatorial com as formulacdes da mistura.
Fonte: DANIEL, 2006.
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As 21 formulagdes combinam as quatro argilas com percentuais diferentes, sempre

utilizando pelo menos uma argila plastica e outra ndo-pléstica, conforme apresenta a Tabela

4.5. Para cada formulagao foi produzida 312 g de mistura para moldar 24 corpos-de-prova.

Com o objetivo de obter o teor ideal de umidade das misturas, foram adicionados 10% de

dgua em cada formulag@o para compactagdo.

As industrias ceramicas em estudo utilizam as formulagdes A e U, ou seja, 50 % de

argila pléstica (X1 e X3) e 50 % de argila nao-pléstica (X2 e X4).

Tabela 4.5 — Formula¢des da mistura utilizadas no experimento (em peso, %).

Formulacio X1 X2 X3 X4
A 0 0 50 50
B 0 12,5 75 12,5
C 25 37,5 0 37,5
D 0 0 75 25
E 50 0 0 50
F 25 0 0 75
G 0 37,5 25 37,5
H 12,5 0 12,5 75
I 0 0 25 75
J 75 25 0 0
K 37,5 0 37,5 25
L 12,5 75 12,5 0
M 25 25 25 25
N 0 75 25 0
(0) 75 12,5 0 12,5
P 0 50 50 0
Q 25 75 0 0
R 0 25 75 0
S 75 0 0 25
T 37,5 25 37,5 0
U 50 50 0 0

Na etapa de secagem, os corpos-de-prova foram colocados em estufa elétrica por 24 h

a uma temperatura de 110 °C + 5°C até peso constante. A sinterizacdo do material foi

realizada em forno elétrico de laboratério com variacdo de temperaturas e taxa de queima, de

acordo com a Tabela 4.5. O tempo de permanéncia no patamar final foi de 30 minutos e o

resfriamento foi obtido por conveccdao natural, desligando-se o forno. Em seguida, foram

determinados a massa e as dimensdes para determinacdo da retracdo linear (RL) e absor¢do de

agua (AA).
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Para avaliagcdo das propriedades tecnolégicas como absor¢do de dgua, retracao linear e
tensdo de ruptura a flexdo em 3 pontos, foram conformados, em matriz de aco, corpos-de-
prova retangulares (6,0 x 2,0 cm) em uma prensa hidraulica na pressdo de compactagao

uniaxial e de simples efeito de 25 Mpa, conforme Figura 4.11.

Figura 4.11 — Corpo-de-prova prensado.

Para cada corpo-de-prova produzido foram utilizadas 13 g da massa. Depois de
moldados, os corpos-de-prova foram identificados, pesados com o auxilio de uma balanga e
medidos com um paquimetro digital. Os corpos-de-prova foram secos a 110 °C em estufa até
massa constante e sinterizados em forno estatico em duas temperaturas de 850 e 1050 °C e
taxas de aquecimento diferentes (5 e 15 °C). Além destas combinacdes de temperatura e taxa
de aquecimento, foram utilizadas uma taxa de aquecimento e uma temperatura intermedidrias,

conforme ilustra a Tabela 4.6.

Tabela 4.6 — Temperatura e taxa de aquecimento das formulagdes.

Temperatura | Taxa de aquecimento

(8] (°C/min)

1050 5

950 10

850 5

1050 15

850 15

950 10

Foram elaborados os grificos de gresificacdo das formulacdes e comparados com a
resisténcia mecanica por meio da tensdo de ruptura a flexdo em trés pontos, determinada na
madquina universal modelo Shimadzu. A retracdo linear de queima (RL) foi determinada pelas
dimensdes dos corpos-de-prova, enquanto a absorcao de dgua (AA) foi determinada pela NBR
8947 (1985). Todas as propriedades determinadas neste trabalho referem-se a média

aritmética de quatro corpos-de-prova.
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Durante o planejamento, foi estabelecido que, devido ao grande nimero de unidades
experimentais (504 corpos-de-prova), seria invidvel produzir cada uma separadamente de
forma independente. Portanto, cada uma das 21 formulagdes deveria ser produzida uma tnica

vez e, a partir desta formulagao seriam confeccionados 24 corpos-de-prova.

Considerando as restricdes na aleatorizag¢do, os corpos-de-prova de cada formulacao
que foram submetidos a uma mesma temperatura e taxa de aquecimento simultaneamente sao
as unidades experimentais que devem ser consideradas para a avaliacdo dos efeitos da
temperatura e da taxa de aquecimento. A execugdo de réplicas para todo o experimento foi

utilizada somente para o ponto central (950 °C — 10 °C/min).

Para a defini¢do dos percentuais das formulacdes das massas ceramicas utilizou-se o
software Minitab. Foram selecionados pontos que permitissem testar tanto o comportamento
linear quanto o quadritico do modelo, considerando as limitagdes na regido de pontos

adequados a situacao, devido as restri¢cdes da mistura.

O experimento € do tipo “strip-plot” pois 0s corpos-de-prova foram submetidos a uma
determinada temperatura e taxa de aquecimento conjuntamente, além das argilas possuirem

uma determinada concentragdo e sua producao foi simultanea.

4.4. ETAPAS DA FORMULACAO DAS MASSAS

4.4.1. MOAGEM

A moagem foi realizada em moinho de bolas, utilizando esferas de porcelana
(~10mm), no Laboratério de Materiais Ceramicos da UFRN, com duracdo de 5 minutos. Apds
moagem, a argila foi seca em estufa a uma temperatura de 110 °C, para posterior

peneiramento em malha 35 mesh.
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4.4.2. Compactacao

Apoés secagem e peneiramento, as massas ceramicas foram umedecidas a 10%, seguido
da compactagdo. A prensa utilizada tem capacidade para 15 toneladas. As amostras
compactadas foram pesadas, retiradas as medidas dimensionais e secas em estufa a 110 °C por

um periodo de 24 horas.

4.5. ENSAIOS PARA OBTENCAO DAS PROPRIEDADES DE RESPOSTA

Os corpos-de-prova formulados foram submetidos aos ensaios de acordo com

procedimento apresentado por Santos (1989).

4.5.1. Retracao linear (RL)

Foram feitas medidas dimensionais dos corpos-de-prova a verde, apds secagem a
110°C e apds queima, medindo-se a variacdo do seu comprimento. As medidas foram
efetuadas com o uso de um paquimetro, e a retragcdo linear de queima foi calculada através da
equacao:

Cs—Cq
Cq

RL,(%) = X100 (4.1)

onde: RLg é aretracdo linear de queima (%)
Cs é o comprimento do corpo-de-prova apds secagem (cm)

Cq é o comprimento do corpo-de-prova apds queima (cm)
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4.5.2. Absorcao de agua (AA)

A capacidade de absorcdo de dgua expressa em percentagem (%) foi calculada

segundo a seguinte equacao:

Pu— Ps

AR (") = =

x100 4.2)

onde: AA € a absorc¢do de dgua (%)
Pu € o peso do corpo-de-prova saturada de dgua (g)

Ps é o peso do corpo-de-prova seco (g)

4.5.3. Modulo de ruptura a flexao (RF)

A resisténcia mecanica foi analisada por teste de flexdo em trés pontos, usando a

seguinte formula:

3PL
RF (kef/em’) = 4.3
(kgf/cm”) T 4.3)

onde: RF ¢ aresisténcia a flexao (kgf/cmz)
P € a carga atingida no momento da ruptura (kgf)
L ¢é a distancia entre os apoios do corpo-de-prova (cm)
b € a largura do corpo-de-prova no local da ruptura (cm)

h € a altura do corpo-de-prova no local da ruptura (cm)
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CAPITULO 5 - RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. AVALIACAO DE CONFORMIDADE DE TELHAS PRODUZIDAS NO RN

Esta etapa tem por objetivo avaliar o grau de conformidade das telhas cerdmicas
produzidas em algumas empresas do Rio Grande do Norte, utilizando as NBR’s. As matérias-

primas das industrias cerdmicas A e B foram utilizadas na segunda etapa deste estudo.

5.1.1. Inspecio visual

As amostras analisadas apresentam alguns tipos de defeitos, tais como: fissura,

rebarbas, cavidades, empenamentos e quebras conforme apresentado na Figura 5.1.

(a) (b)

(©

Figura 5.1 — Defeitos visuais de telhas ceramicas: (a) fissura; (b) empenamento; (c) quebra.
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Pode-se verificar, de acordo com a Figura 5.1, que as telhas das empresas analisadas
apresentam falhas em relacdo a inspecdo visual. Os empenamentos e as quebras podem
decorrer do manuseio durante o acondicionamento ou transporte do produto, demonstrando
que, se ha treinamento, ndo € suficiente para minimizar as falhas causadas nesta etapa do

processo produtivo de telhas cerdmicas das empresas analisadas.

As empresas ceramicas A e B (em estudo) apresentam alguns defeitos visuais,

conforme apresenta a Tabela 5.1.

Tabela 5.1 — Defeitos visuais das empresas ceramicas A e B.

EMPRESA Heterc(l)eg(zr;ildade Empenamento Quebra Fissura
A - X X X
B X — X X

5.1.2. Forma e dimensoes

A determinacdo das caracteristicas dimensionais dos produtos ceramicos € importante
para evitar divergéncias entre as dimensdes planejadas e as dimensdes obtidas. As amostras
analisadas foram consideradas nao conformes em relagdo a verificacdo das caracteristicas
dimensionais, evidenciando variabilidade das dimensoOes, inclusive entre telhas da mesma
industria, tanto acima quanto abaixo do limite de tolerancia indicado pela NBR 9600/9601,

conforme apresenta a Tabela 5.2.

Tabela 5.2 — Dimensoes das telhas ceramicas.

Empresa (valor médio — mm) Faixa aceitavel

Dimensdo |4 B C D E F G | H (NBR 9600)
Cl 4890.1 | 5223 | 4995 | 492.7 | 494.4 | 4923 | 492.0 | 4852 460 = 9
C2 4629 | 4702 | 467.8 | 4675 | 465.6 | 4653 | 466.6 | 457.1 410 + 8
L1 1421 | 1221 | 1234 | 1408 | 1217 | 1192 | 117.7 | 117.8 140 + 3
L2 175.0 | 151,1 | 156,6 | 164.6 | 153.3 | 145,5 | 151,0 | 145.4 180 + 4

Espessura | 127 | 83 | 105 | 130 | 98 | 95 | 95 | 95 13403

A maioria das empresas segue um padrao ja determinado pela tradi¢do e, em alguns

casos, pelos fabricantes de equipamentos. A padronizacdo das dimensdes visa facilitar o
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trabalho de encaixe das telhas durante a montagem ou manutencdo dos telhados. Caso as
telhas apresentem dimensOes fora dos padrdes, dificultam ou impedem a montagem ou
reposicdo. E necessdrio que as empresas facam um controle dimensional apés a queima do
produto com o objetivo de lotear por tamanho e comercializar de acordo com as medidas
obtidas. A diferenca de peso das telhas ceramicas pode causar defeitos no produto final, seja
por mudanca na composi¢do da argila ou seja por aumento de dimensdes das pecgas pelo

desgaste do molde.

5.1.3. Absorcao de agua

A absorcdo d’4dgua, apés a queima das amostras, foi realizada com o objetivo de
verificar a conformidade com a norma. A Tabela 5.3 descreve o comportamento das amostras
analisadas no ensaio de absorcao de dgua. Todas as amostras foram consideradas conformes,
pois apresentam percentual de absor¢do abaixo de 20%, limite permitido pela norma NBR

9601 (1986).

Tabela 5.3 — Absorcao de dgua em telhas (%).

Amostras A B C D E F G H
1 10,33 11,49 11,13 12,53 12,37 10,50 6,94 10,30
2 10,21 11,42 10,69 12,78 12,59 10,48 5,10 10,36
3 9,21 10,36 12,06 12,85 12,30 10,13 7,04 10,43
4 10,12 10,87 8,82 12,66 12,92 11,37 5,23 10,36
5 10,02 11,16 11,55 12,50 12,82 11,08 6,92 10,38
Valor Médio 9,82 11,06 10,85 12,66 12,60 10,71 6,25 10,37
Desvio padrao 0,001 0,004 0,012 0,001 0,002 0,005 0,009 0,000

As ceramicas D e E apresentam os maiores valores de absor¢do de dgua em relagdo as
demais, apesar de estarem de acordo com os indices abaixo do que € estabelecido pela norma.
O valor de absor¢ao de dgua obtido, tanto pode ser devido ao baixo grau de compactacdo da
telha ou ao elevado valor de perda ao fogo. Como a absor¢do de dgua é um indicativo da
porosidade aberta do material, a porosidade aparente das telhas dessas cerdmicas também
pode ser influenciada, que por sua vez interfere fortemente o valor da retracdo linear e

resisténcia mecanica.
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O valor elevado de impregnacdo de dgua na telha diminui sua resisténcia mecanica,
impedindo o trabalho por sobre o telhado, enquanto impregnada. Assim, quanto menor a
massa de dgua absorvida durante o ensaio, melhor a qualidade da telha. A inddstria ceramica

G destaca-se por apresentar melhor qualidade de telha com menor valor de absorcao de dgua.

5.1.4. Impermeabilidade

O ensaio de impermeabilidade foi realizado conforme NBR 8948 (1985) e verificou-
se, apds 24 horas de observacdo, que todas as amostras apresentaram apenas manchas de
umidade, sem vazamentos ou formagdo de gotas, isentando o consumidor de riscos de
migragcdo de dgua provenientes das chuvas, que causam vazamentos. Além disso, a migracao
de 4gua pela telha causa o apodrecimento precoce do madeiramento dos telhados, provocando

a necessidade de frequentes manutengdes.

5.1.5. Médulo de ruptura a flexao

Na Tabela 5.4 s@o apresentados os resultados de carga de ruptura a flexao das telhas

cerdmicas pesquisadas, de acordo com as NBR’s 9600/86 e 9601/86.

Tabela 5.4 — Resisténcia a flexdo em telhas, em N.

Amostras A B C D E F G H
1 2089,0 | 1409,0 919,0 1440,0 | 1610,0 1332,0 | 1481,0 843,0
2 1404,0 | 1604,0 | 1049,0 1328,0 | 1283,0 1257,0 | 1963,0 849,0
3 1992,0 | 1194,0 | 1084,0 1406,0 936,0 1323,0 | 1054,0 | 1022,0
4 2278,0 | 2253,0 | 1497,0 1752,0 | 1388.,0 789,0 1961,0 869,0
5 1600,0 | 1370,0 | 1526,0 771,0 1860,0 1035,0 | 1711,0 -
6 2214,0 | 2060,0 - 752,0 1066,0 1725,0 888.,0 1394,0
7 2379,0 | 2020,0 968,0 694,0 1311,0 1309,0 726,0 1188.,0
8 2462,0 | 1433,0 | 2001,0 684,0 1190,0 1520,0 | 1542,0 | 1708,0
9 2248,0 | 2376,0 | 1517,0 867,0 971,0 898,0 986,0 1163,0
10 2173,0 | 1750,0 | 1777,0 935,0 1265,0 1095,0 904,0 1510,0
Média 2083,90 | 1746,90 | 1370,89 | 1062,90 | 1288,00 | 1228,30 | 1321,60 | 1171,78

O valor minimo estipulado pela NBR 9602 (1986) para a ruptura a flexdo é 1000,0 N.

As industrias ceramicas A, B, C e G apresentaram os valores mais altos, sendo que o maior
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valor médio obtido de ruptura a flexao é de 2083,9 N para a inddstria ceramica A. Valores do
ensaio de resisténcia mecanica compativeis com a norma sdo importantes em dois momentos:
a) durante o transporte, manuseio € montagem, ocasido em que se as telhas estdo isentas de
quebrar, trazendo beneficios aos usudrios, e; b) apds instaladas, quando o usudrio necessita
transitar sobre o telhado. Neste ultimo caso, a baixa resisténcia da telha pode provocar

ruptura, com riscos em termos de segurancga para o uUsudrio.

O menor valor médio de resisténcia a flexdo é o da industria cerAmica D. O valor
médio das amostras encontra-se dentro do que € estabelecido pela norma, mas verifica-se que
algumas amostras apresentam valores menores. As amostras das ceramicas D e E, apesar de
terem apresentado os maiores valores no ensaio de absor¢do de dgua, apresentaram valores

médios muito préximos quanto a norma de resisténcia mecanica.

5.2. ENSAIOS COM AS MATERIAS-PRIMAS

5.2.1. Indice de plasticidade

A Tabela 5.5 apresenta a plasticidade das argilas avaliada através dos limites de
Atterberg; limite de liquidez (LL), limite de plasticidade (LP) e indice de plasticidade (IP). A
determinacdo da plasticidade ¢ de grande importancia para a ceramica vermelha, pois indica a

adequacdo para moldagem por extrusao ou prensagem.

Tabela 5.5 — Limite de liquidez e limite de plasticidade das argilas.

Argilas LL (%) LP (%) IP (%) Classificacao (ABNT)
X1 50,65 34,15 16,5 Altamente plastico
X2 24,26 - 0,00 Nao-plastico
X3 48,08 32,00 16,08 Altamente plastico
X4 33,46 24,07 9,39 Fracamente pldstico

Observa-se que as argilas X1 e X3 apresentam indices de plasticidade (IP) superiores a
15%, limite minimo para uma argila ser considerada altamente plastica. As argilas X2 e X4

apresentam indices que as classificam como ndo-plastico e fracamente plastico,

MACEDO, Rose Meire Penha Revorédo PPgCEM / UFRN 66



N

respectivamente. Os graficos relativos a granulometria para as argilas estudadas sdo

apresentados na Figura 5.2 e os dados na Tabela 5.6.
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Figura 5.2 — Gréficos da andlise granulométrica. (a) Argila X1; (b) Argila X2; (c) Argila X3;
(d) Argila X4.

Tabela 5.6 — Distribui¢do de tamanho de particulas das argilas.

Amostra | <2 pm (%) | 2—20 um (%) | > 20 um (%)
X1 12,74 72,49 14,77
X2 3,59 31,26 65,15
X3 14,06 82,76 3,18
X4 5,13 32,08 62,79

O comportamento granulométrico revela que as argilas X1 e X3 (plasticas) consistem
de um material predominantemente constituido de particulas na faixa de 2 até 20 um (72,49 %
e 82 %, respectivamente). A fracdo argila varia de 3,59 a 14,06 %. As argilas X2 e X4 (ndo-

plasticas) apresentam maior contetido de particulas com percentuais acima de 62 %.
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5.2.2. Analise quimica por Fluorescéncia de Raios-X (FRX)

Os resultados da composi¢cdo quimica, em forma de Oxidos, das argilas sdo
apresentados na Tabela 5.7.

Tabela 5.7 — Composi¢do quimica das argilas (% em peso).

Argilas  SiO; ALO; Fe, 03 K,0O CaO MgO Na,O TiO, Outros

X1 42,89 28,81 14,19 5,08 2,26 2,25 1,67 1,60 1,25
X2 52,24 25,86 7,19 5,10 3,41 1,59 2,07 0,72 1,82
X3 46,45 28,772 11,09 4,49 2,30 2,25 2,35 1,18 1,17
X4 49,81 27,19 8,09 5,24 2,82 1,99 2,47 1,19 1,20

O percentual de aluminio (Al,O3) das argilas estd abaixo do percentual tedrico do
aluminio da caulinita (39,50 %), indicando que o aluminio das argilas provém da caulinita e

do feldspato presentes. Este percentual tende a aumentar a refratariedade da argila.

Observa-se que as argilas estudadas apresentam teores elevados de 6xidos corantes
(Fe,O3 e TiO,) nas argilas X1 e X3 (argilas plésticas). Isto € um fator consideravel, pois sdo
responsaveis pela coloragdo vermelha que caracteriza o material ceramico ao final do
processo, podendo auxiliar na sinterizacdo dos corpos-de-prova, além de apresentarem
percentuais de silica (Si0;) menores do que o percentual tedrico da silica na caulinita (46,54
%). As argilas X2 e X4 (ndo-plasticas) apresentam altos teores de SiO; (52,24 % e 49,81 %,

respectivamente), caracterizando-se como argilas siltosas.

As argilas X2 e X4 apresentam as maiores porcentagens de material fundente (K,O e

Na,0), provavelmente devido a maior concentragdo de feldspatos.

As quatro argilas apresentam teor de MgO superior a 1% em massa. O MgO pode
estar associado a tragos de cloritas e vermiculitas, ndo identificdveis nos difratogramas de

raios-X.
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5.2.3. Difracao de Raio-X (DRX)

As andlises por difracdo de raios X das argilas em estudo sdo discutidas com base nos
difratogramas das Figuras 5.3 a 5.6 e na andlise racional (Tabela 5.8), considerando que os

argilominerais existentes nas argilas tém efeitos representativos nas respostas encontradas.

1 - Quartzo - $i0_
350 - :
- Ilita - (I,H_0)ALSI AIO_ (OH),
g 3 - Caulinita - Al 5i_ 0 (OH)
2 2 5 &
300 4 \ 4 - Anortita - caAIzSizU|
5

- Montmorilonita - NaM(AI,Mg)ZS|40"(OH)HHZD

Intensidade (cps)

— T T T T T T T T T
40 50 60 70 80 9
26 (graus)

Figura 5.3 — Difratograma da argila X1.

1200
1 - Quartzo - SiOz
2 - llita - (K,H,_0)ALSi AIO, (OH),
5 3 - Caulinita - Al §i 0 (OH),
1000 4- Albita-K_Na AISi 0
2 5 - Dolomita - (:amlg((:(?le)z
1
. 800+ 4
() 2
o
ST
<
g 600 -
=
w
c
&
£ 400

50 60 70
20 (graus)

Figura 5.4 — Difratograma da argila X2.
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X3

Intensidade (cps)

1 - Quartzo - SiCIz

2 - llita - (K,H_0)AI §i AlO_ (OH),
3 - Caulinita - ALSi 0 (OH),

4 - Albita - K“NaMAISigos

5 - Montmorilonita - Nang(Al,Mg)zSiﬂow(OH)mHzO

20 (graus)

Figura 5.5 — Difratograma da argila X3.

X4

1000

800

600 -

400 +

Intensidade (cps)

200

1 - Quartzo - 5i0z

2 - llita - (I,H_0)ALSI AIO, (OH),
3 - Caulinita - AlzsizOS(OH)4

4 - Anortita - (Ca,Na)(Si,AD O,

40 50 80 70 80 a(
26 (graus)

Figura 5.6 — Difratograma da argila X4.
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As fases dos difratogramas estdo coerentes com a andlise quimica apresentados na
Tabela 5.7, que indicaram um maior teor de Al,O3; e a presenca de quartzo em todas as
argilas. A ilita foi o argilomineral predominante em todas as argilas. Nas argilas X2 (Figura
5.4) e X3 (Figura 5.5) verificou-se a presenca de feldspato, representado pela albita
(NaAlSi30g), confirmando os teores mais elevados de Na,O verificados nestas argilas.
Constata-se, também, a presenca da dolomita (carbonato de magnésio/célcio) na argila X2, o

que justifica o teor de CaO (3,41 %) na argila.

Observa-se na Figura 5.3 que os picos de maior intensidade nos quatro difratrogramas
estdo associados a ilita e caulinita. Nas Figuras 5.3 e 5.6 observam-se, também, picos
caracteristicos do quartzo e anortita, enquanto que nas Figuras 5.3 e 5.5 sdo apresentados
picos de quartzo e montmorilonita. A Figura 5.5 diferencia-se das demais quanto a presenca

da albita e dolomita.

A presenca da montmorilonita (Nag3(Al,Mg),.S14.010(OH),4.H,0) nas argilas X1 e
X3 caracteriza as propriedades plasticas e coloidais do material juntamente com a ilita,
facilitando a moldagem dos corpos-de-prova, apresentando grandes variagdes em suas
propriedades fisicas. Além da albita (Ko».Nagg.AlSi30s), dolomita (Ca.Mg(CO3),) e anortita

(Ca.Al,.S1,.03) que atuam como fundentes, conforme Tabela 5.8.

A andlise racional foi realizada com base nos difratogramas mostrados nas Figuras 5.3
a 5.6 e na composicio quimica das amostras (Tabela 5.7), segundo o método MIDS
(VARELA, 2004). Nesta andlise foram consideradas as seguintes férmulas ideais:
Al>.S1,.05.0H, para a caulinita, SiO, para o quartzo e (K,H30)Al,.Si3.Al09(OH), para a

montmorilonita. A Tabela 5.8 apresenta os resultados obtidos para a anélise racional.

Tabela 5.8 — Anélise racional das argilas (% em peso)

Argilas | Albita | Anortita | Caulinita | Dolomita | Hematita | Ilita | Montmorilonita | Quartzo
X1 - 11,10 2,45 - 14,12 55,02 17,38 -
X2 16,17 - 3,77 7,06 6,79 56,16 - 10,24
X3 12,19 - 15,05 - 11,10 48,55 12,87 -
X4 — 13,98 2,84 — 8,09 58,03 - 13,28

Observa-se na Tabela 5.8 que a ilita apresenta o maior percentual em todas as

formulacdes, seguido da montmorilonita e caulinita. Esse resultado confirma a adequacao das
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formulacdes para a fabricacdo de produtos de ceramica vermelha, ou seja, apresentam em sua
constitui¢cdo os argilominerais ilita, de camadas mistas ilita-montmorilonita, além de caulinita,

teores de montmorilonita e compostos de ferro.

A partir da andlise racional, foram calculados os percentuais dos argilominerais

existentes em cada formulagdo, conforme Tabela 5.9.

Tabela 5.9 — Argilominerais das formulagoes (%)

S
~ s S S S _ £ S ®
Formulagoes S = = = = = = S =
< ] S 3 £ S S
< &) a = g <
=
6,10 6,99 8,95 - 9,60 53,29 6,44 6,64 1,99
11,16 1,75 12,12 0,88 10,19 50,69 9,66 2,94 0,64
6,06 8,01 3,09 2,65 9,11 56,58 4,35 8,82 1,41
9,14 3,50 12,00 — 10,35 50,92 9,66 3,32 1,11
— 12,52 2,64 — 11,11 56,53 8,69 6,64 1,88
13,25 2,74 9,60 57,28 4,35 9,96 2,82

9,11 5,24 6,24 | 2,65 836 | 5496 | 3,22 | 8,82 1,47
1,52 11,87 4,32 - 9,23 56,47 | 3,778 | 9,96 2,85
3,05 10,49 5,89 - 8,85 55,66 | 3,22 | 9,96 2,88
4,04 8,30 2,78 1,77 | 12,29 | 55,31 | 13,04 | 2,56 -
4,57 7,64 7,27 - 11,48 | 53,35 | 11,35 | 3,32 1,03
13,65 1,38 502 | 530 | 824 | 55,07 | 3,78 | 7,68 0,03
7,09 6,26 6,03 1,77 | 10,03 | 54,44 | 7,56 | 5,88 1,00
15,17 - 6,59 5,30 | 7,87 54,26 | 3,22 | 7,68 0,06
2,02 10,05 2,66 0,88 | 12,45 | 55,54 | 13,04 | 2,94 | 047
14,18 - 9,41 3,53 894 | 5236 | 6,44 | 5,12 | 0,11
12,13 2,77 344 | 530 | 862 | 5587 | 435 | 7,68 -
13,19 - 12,23 | 1,77 | 10,02 | 50,46 | 9,66 | 2,56 0,17
- 11,79 2,55 - 12,62 | 55,778 | 13,04 | 3,32 | 0,94
8,61 4,15 7,51 1,77 | 11,16 | 52,88 | 11,35 | 2,56 0,08
8,08 5,53 3,11 3,53 | 1045 | 55,59 | 8,69 | 5,12 -

CHYnIOWOZErFR==TQmEHDTAR >

Os percentuais dos principais argilominerais constituintes das formulacdes em estudo

sao apresentados na Figura 5.7.
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Figura 5.7 — Percentuais dos principais argilominerais nas formulagdes.

A ilita é o argilomineral que representa mais de 50 % da composicdo em todas as

formulacdes, enquanto que os dois argilominerais mais significativos (montmorilonita e

caulinita) apresentam-se com percentuais de até, aproximadamente, 13 %.

A Figura 5.7 e a Tabela 5.9 mostram que as formulagcdes em estudo apresentam

caracteristicas de argilas adequadas a fabricaciao de produtos de ceramica vermelha, onde, de

modo geral, apresentam em sua constituicao os argilominerais ilita, de camadas mistas ilita-

montmorilonita e clorita-montmorilonita,

montmorilonita e compostos de ferro.

além de caulinita,

5.2.4. Analise Termogravimétrica e Diferencial

pequenos

teores de

As Figuras 5.8 a 5.11 ilustram as curvas termogravimétricas das argilas em estudo.
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Figura 5.8 — Curvas de TG e DTA da argila X1.

A perda de massa da argila X1 (Figura 5.8) durante o aquecimento até 1200 °C € de
aproximadamente 6,0%. O DTA indica a presenca de dois picos exotérmicos, sendo o
primeiro associado a perdas de massa na TG. O primeiro pico (I) € atribuido a perda de dgua
superficial, sendo confirmado pela TG. O segundo pico (II) estd relacionado com parte da
decomposicdo da matéria orgénica e o terceiro (III) apresenta pico endotérmico. Tal processo
deve-se, provavelmente, a fusdo dos feldspatos. De acordo com dados da literatura, os
feldspatos de potdssio e soédio fundem a 1150 e 1050 °C, respectivamente (LEE, 2001 apud
ALBUQUERQUE et al, 2006).
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Figura 5.9 — Curvas de TG e DTA da argila X2.

Na argila X2 (Figura 5.9) também & observado um pico endotérmico acima de 1150
°C, provavelmente relacionado com a formacdo da ilita. As temperaturas finais de perda de
massa nas diferentes matérias-primas sdo proximas, provavelmente, por possuirem os mesmos

componentes.

O DTA apresenta dois picos exotérmicos. O primeiro pico (I) € atribuido a perda de
agua superficial e o segundo pico (II) estd relacionado com parte da decomposicdo da matéria

organica.

A Figura 5.7 refere-se as curvas de TG e DTA da argila X3 (argila plastica).
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Figura 5.10 — Curvas de TG e DTA da argila X3.

A perda de massa da argila X3 apresentada pelo TG e DTA (Figura 5.10) indica a

perda de dgua superficial no pico I e parte da decomposi¢do da matéria organica no pico 1L
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Figura 5.11 — Curvas de TG e DTA da argila X4.
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A argila X4 (Figura 5.11) apresenta comportamento da TG e DTA semelhantes a
argila X2, onde também € observado um pico endotérmico acima de 1150 °C, provavelmente
relacionado com a formagao da ilita, uma vez que essa matéria-prima possui um maior teor de
caulinita. O DTA apresenta dois picos exotérmicos. O primeiro pico (I) € atribuido a perda de
agua superficial e o segundo pico (II) estd relacionado com parte da decomposicdo da matéria

organica.

5.3. FORMULACAO

Para efeito de estudo, as formulacdes foram agrupadas considerando os percentuais

constituintes de argila plastica e argila ndo-plastica, conforme ilustra a Tabela 5.10.

Tabela 5.10 — Agrupamento das formulagdes.

Constituicao
Grupos Formulacoes Argila Plastica Argila ndo-plastica
(%) (%)
I AE,M,P,U 50 50
11 B,D,J,K,O,R,S, T 75 25
111 CF,GHILLN,Q 25 75

Os percentuais das argilas plasticas e nao-plasticas usados nas formulagdes A e U
(Tabela 5.10) sdao os mesmos das industrias ceramicas mencionados na sec¢do 5.1,

correspondentes as inddstrias ceramicas A e B, respectivamente.

5.4. PROPRIEDADES

Os resultados mostrados nas Tabelas 5.11, 5.12 e 5.14 referem-se as respostas de
retracdo linear, absorcdo de 4gua e resisténcia a flexdo, respectivamente. Esses resultados
representam a média de quatro corpos-de-prova (repeti¢des). Essas respostas foram

escolhidas, devido a importancia para a qualidade do produto ceramico.
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5.4.1. Retracao linear (RL)

A Figura 5.12 refere-se aos dados da Tabela 5.11, ou seja, a propriedade de retracdo
linear das 21 formulacgdes sinterizadas em trés temperaturas (850, 950 e 1050 °C) e suas

respectivas taxas de aquecimento (5, 10 e 15 °C/min) em funcdo das formulacdes.

Tabela 5.11 — Valores médios de retracdo linear para as formulagdes (% em peso).

] 850°C— 850°C— 950°C— 1050°C- | 1050°C-
GRUPO | Formulacdo | socpi | 15C/min | 10°C/min | 5°C/min | 15°C/min

A 0,15 0,00 0,22 1,99 1,61

U 0,19 0,12 0,61 241 2,58

I P 0,00 20,05 0,11 1,60 1,60
M 0,26 0,05 0,35 221 1,58

E 0,34 0,23 0,55 2.87 2.82

D 0,32 20,12 0,61 321 3,02

B 0,35 0,20 0,56 3,13 2,70

R 0,21 0,17 0,59 2,98 2,63

- T 0,46 0,37 1,04 3,99 347
S 0,62 0,60 1,32 4,96 4,08

J 0,74 0,58 1,44 507 4,19

K 0,40 0,34 0,99 3,97 3,79

0 0,70 0,65 1,35 4,93 375

C 0,02 0,11 20,01 1,18 0,95

G 0,22 20,10 20,10 0,80 0,73

L 0,15 20,17 20,16 0,87 0,82

- H 0,11 0,12 20,07 1,07 1,09
N 20,15 20,20 20,16 0,66 0,78

F 20,03 0,07 0,04 1,14 121

I 0,14 0,13 20,10 1,14 0,98

Q 20,05 20,13 0,04 1,18 1,08

De acordo com os resultados obtidos nos ensaios realizados com as formulacdes
geradoras do modelo, observa-se que a temperatura de 1050 °C e a taxa de aquecimento de 5

°C/min apresentam menores indices de retracdo linear, conforme mostra a Figura 5.12.
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Figura 5.12 — Retrac@o linear em funcdo das formulagdes.

Observa-se que as formulagdes S, J e O apresentam maior retragio linear em todas as
temperaturas e taxas de queima. Estas formulacdes sinterizadas a 1050°C e 15°C/min
apresentaram cor escura na parte central, indicando que, provavelmente o ciclo de queima nao
foi completo, caracterizando a presenca do coragdo negro. Isso deve-se, provavelmente, ao
aquecimento rapido e o percentual elevado de argila plastica nas formulag¢des, justificado pela

reducdo significativa da absorcdo de dgua a 1050 °C.

A formacdo de coragdo negro, acima de 950 °C, consiste na reducdo de Fe* para Fe™,
causada pelo ambiente redutor gerado pela formacdo de CO, fruto de uma combustdao
incompleta da matéria organica originariamente presente. Como conseqiiéncia, observa-se
deformacdo dos corpos-de-prova. Estes efeitos sdo provocados pela elevacdo da pressdo no

interior dos corpos-de-prova, causada pela formagao de gases durante a queima.

Pode-se constatar uma menor retragao dos corpos-de-prova do grupo III. Considerando
que as formulagdes deste grupo possui maior teor de feldspato, a menor retracdo pode ser uma
conseqiiéncia de um maior empacotamento das particulas nos corpos-de-prova a verde. Neste
tipo de matéria-prima, a sinterizagcdo ocorre por meio de reagdo em fase liquida, originada da
fusdo dos feldspatos. A fusdo do feldspato de sédio e do feldspato de potdssio ocorre a 1050

°C e a 1150 °C, respectivamente.
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5.4.2. Absorcao de agua (AA)

A Figura 5.13 apresenta os resultados de absorc¢do de dgua referentes a Tabela 5.12,
das formulagdes sinterizadas em trés temperaturas (850, 950 e 1050 °C) e suas respectivas

taxas de aquecimento (5, 10 e 15 °C/min) em funcdo das formulagdes.

Tabela 5.12 — Valores médios de absorcdo de dgua para as formulagoes (% em peso).

. 850°C-— 850°C-— 950°C-— 1050°C- | 1050°C-
GRUPO | Formulacdo | socin | 15°C/min | 10°C/min | 5°C/min | 15°C/min

A 12,03 11,82 11,35 9,18 8,70

U 11,44 10,92 11,05 7,89 7,60

I P 11,69 11,41 11,10 9,51 9,42
M 11,65 11,65 10,82 8,88 8,71

E 12,22 11,34 10,49 732 8,00

D 12,15 11,71 10,44 741 777

B 12,34 12,03 10,92 7,50 8,12

R 11,36 11,46 10,70 8,26 8,36

- T 11,49 10,78 10,42 5,90 6,40
S 11,00 9,91 9,54 3,96 6,02

J 11,47 10,57 9,92 4,50 5,64

K 11,31 11,54 10,20 6,01 6,20

0 11,53 10,53 9,32 4,85 592
C 12,04 11,45 11,10 9,73 10,15

G 12,19 11,70 11,26 10,25 9,86

L 11,25 11,46 10,98 10,10 9,93

- H 12,19 11,51 11,54 9,75 9,85
N 11,42 11,57 11,19 10,18 9,94

F 11,94 11,65 11,18 9,45 9,83

I 11,74 11,76 11,16 10,05 9,97

Q 10,87 11,13 10,77 9,90 9,66

As formulacdes ndo apresentam muita variacdo significativas nos valores de absorc¢ao
de dgua no grupo III e em nenhuma formulagdo a 850 °C, com taxa de aquecimento passando
de 5 para 15 °C/min. Porém, a 1050 °C ocorre grande reducdo nos valores de absor¢dao de
agua nos grupos I e II. Este comportamento deve-se a grande quantidade de argila pléstica

sinterizada a alta temperatura (1050 °C).
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Figura 5.13 — Absor¢do de 4gua em fun¢do das formulagdes.

As formulacdes J, O e S apresentam melhores valores de absor¢ao de dgua, conforme

mostra a Tabela 5.13, na temperatura de 1050 °C e taxa de aquecimento de 5 °C/min.

Tabela 5.13 — Formula¢gdes com melhores resultados de absorc¢ao de dgua (%)

Formulacdes X1 X2 X3 X4 mzcﬁzrf;;)
i 75 25 0 0 4,50
0 75 12,5 0 12,5 4.85
S 75 0 0 25 3,96

Observa-se que as formulacdoes da Tabela 5.13 apresentam 75% da argila X1,

enquanto que a argila X3 ndo foi considerada como percentuais massicos para as formulacdes.

5.4.3. Resisténcia a flexao (RF)

A Figura 5.14 permite visualizar os dados da Tabela 5.14, ou seja, a resisténcia a
flexdo das 21 formulagdes sinterizadas em trés temperaturas (850, 950 e 1050 °C) e suas

respectivas taxas de aquecimento (5, 10 e 15 °C/min) em funcdo das formulagdes.
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Tabela 5.14 — Valores médios de resiténcia a flexdo para as formulacdes (MPa).

N 850°C— 850°C— 950°C— 1050°C— 1050°C—
GRUPO | Formulagdo | g0 ih | 15°C/min | 10°C/min | 5°C/min | 15°C/min
A 6.48 8.02 8.34 9.59 11,95
U 6.59 10.26 8,79 11,24 11,62
I P 7.54 8.72 7.02 10,16 10,04
M 7.57 8,66 8.17 11,94 10,72
E 7.93 951 9,78 12,35 12,59
D 7.68 10,79 12.60 16.91 17.04
B 8,52 10.24 11.51 16,24 17.40
R 9.17 6.80 10,63 15,37 15.73
- T 10,7 11,92 12.24 17.21 15,43
S 8,75 17,19 15,78 23.24 12.72
J 12,01 13,51 15,45 22.05 14,92
K 12,19 10.92 13.49 17.95 18.71
0 13.56 17.37 17.72 23.13 9.62
C 4,52 551 570 7.29 7.45
G 5.19 534 5.64 7.59 7.38
L 5.40 4,63 426 7.20 7.03
m H 551 5.20 5.98 8.24 7.87
N 5.56 5.36 5.41 6.48 6.73
F 573 6.45 6.19 8.54 8.79
I 5.93 4.80 6.67 7.98 9.48
Q 6.08 6.50 6.37 7.39 8.26
@ 8502C-52C/min m 8502C-15°C/min 0 9502C-102C/min O 10502C-52C/min m 1050°C-152C/min
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Figura 5.14 — Resisténcia a flexdo em funcao das formulacoes.

Observa-se que as formulacdes do grupo I (A, U, P, M, E) apresentam comportamento
similar, com menor tensdo de ruptura a flexdao nas sinterizacdes de 850 °C e respectivas taxas

de aquecimento, onde o processo de sinteriza¢do ainda ndo foi iniciado. Comparando as taxas
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de aquecimento das formula¢des M, T, S, J e O a 1050 °C, observa-se que a resisténcia a
flexdo € maior a 5 °C/min em relacdo as demais condi¢des de queima. Alguns fatores podem
ter contribuido para isso, por exemplo, o maior ciclo de queima, contribuindo para a

uniformidade da queima dos corpos-de-prova.

Observa-se que a formulacdo Q apresenta resisténcia mecanica abaixo do valor de
referéncia (6,5 MPa) na temperatura de 850 °C — 5 °C/min, elevando gradativamente a
resisténcia a medida que eleva a temperatura e/ou a taxa de aquecimento. As formulagdes do
grupo III (25 % de argila pléastica e 75 % de argila ndo-pléstica) apresentam resisténcia a

flexdo compativeis a evolucio da temperatura de sinterizacao.

Por outro lado, as formulagdes do grupo II (75 % de argila plastica e 25 % de argila
nao-pldstica), com as temperaturas de queima de 950 °C e 1050 °C apresentaram melhores
resultados em relacd@o as caracteristicas da absorcao de dgua e resisténcia a flexdo dos corpos-

de-prova. Estas temperaturas sdo tradicionalmente usadas pelas inddstrias ceramicas.

As formulacdes do grupo III s6 atingiram os valores especificados para fabricacido de
telhas ceramicas a 1050 °C, que é de 6,5 MPa. Os grupos I e II atingiram a especificacdo para

telhas em todas as temperaturas e taxas de aquecimento.

55. INFLUENCIA DA TEMPERATURA E TAXA DE QUEIMA NAS
PROPRIEDADES FiSICO-MECANICAS

Nessa secdo serd avaliada a influéncia da temperatura e taxa de queima nas
formulacdes A e U (formulagdes utilizadas pelas industrias cerdmicas em estudo), quando

alterados os percentuais de argilas plésticas e condi¢des de queima.

5.5.1. Formulacao A

Comparando-se a formulacdo A (50 % de argila plastica + 50 % de argila ndo-
plastica), sinterizada a 950 °C — 10 °C/min, utilizada em uma das industrias ceramicas

pesquisadas, com as demais condi¢des de estudo, observa-se que a medida que a temperatura
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¢ aumentada para 1050 °C a uma taxa de queima de 5 °C/min, a retragdo ¢ elevada (de 0,22
para 1,99 %), o mesmo ocorrendo para a resisténcia a flexao (de 8,34 para 9,59 MPa). Esse
mesmo aumento de temperatura faz com que haja reducdo do percentual de absor¢do de dgua

(de 11,35 para 9,18 %).

Quando o percentual de argila plastica é aumentado na formulacdo A, de 50 para 75
%, obtém-se a formulacdo D. Esse aumento representa a mesma proporcionalidade, porém
com diferenca bastante expressiva em relacdo ao resultado anterior, ou seja, quando a
temperatura de queima é aumentada (de 950 para 1050 °C — 5°C/min) a formulagdo D
apresenta aumento na retracdo linear (de 0,61 para 3,21 %), o mesmo ocorrendo para a
resisténcia a flexao (de 12,60 para 16,91 MPa). Quanto a absor¢ao de d4gua ha uma reducgdo do

percentual (de 10,44 para 7,41 %).

A diminuicdo do percentual de argila pldstica na formulacdo A (de 50 para 25 %),
resulta na formulagdo I. Quando sinterizada a 950 °C — 10° C/min, a formulagdo I apresenta
expansdo do material (de 0,22 para -0,10 %). Quanto a resiténcia a flexdo, ocorre uma
reducdo (de 8,34 para 6,67 MPa) e no caso da absor¢do de 4gua, o percentual permanece

praticamente inalterado (de 11,35 para 11,16 %).

Essa mesma formulagdo sinterizada a 1050 °C — 15 °C/min, altera os resultados. Reduz
a retragcdo (de 1,99 para 1,61 %) e a absor¢cdao de 4gua (de 9,18 para 8,70 %). No caso da
resisténcia a flexdo, hd um acréscimo (de 9,59 para 11,95 MPa), o que representa melhoria

nos resultados.

Portanto, o aumento da temperatura (de 950 para 1050 °C) e a variacdo da taxa de
queima (5 para 15 °C/min) da formulagdo A significa melhoria nas propriedades fisico-
mecanicas do material, 0 mesmo ocorrendo com o aumento do percentual de argila pléstica

(de 50 para 75 %) presente na formulagao.

Observando-se os resultados os ensaios realizados com os corpos-de-prova
(formulagcdo A) da pesquisa e os produtos da industria cerdmica A (Tabelas 5.3 e 5.4), tem-se
que a diferenca € para a absorcdo de dgua (Tabela 5.12) € de 13 % maior para os corpos-de-
prova. Em relacdo a resisténcia a flexao (Tabela 5.13), a diferenca é bem maior, ou seja, 62
%. Como esses produtos foram processados diferentemente, ou seja, os produtos da industria
ceramica foram extrusados e os corpos-de-prova da pesquisa foram prensados, esses

percentual ndo devem ser comparados.
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5.5.2. Formulacao U

A formulagao U (50 % de argila plastica + 50 % de argila nao-pléstica) é a mesma
utilizada na outra industria ceramica em estudo. Comparando as temperaturas de sinteriza¢ao
(de 950 para 1050 °C — 5°C/min), observa-se aumento na retragdo (de 0,61 para 2,41 %) e na
resisténcia a flexdo (de 8,89 para 11,24 MPa). Quanto a absor¢do de 4gua, o percentual

diminuiu de 11,05 para 7,89.

Considerando a temperatura de 1050 °C e variando a taxa de queima (de 5 para 15
°C/min), ocorre aumento da retracdo (de 2,41 para 2,58 %) e da resisténcia a flexao (de 11,24

para 11,62 MPa), enquanto que a absor¢do de 4gua diminuiu 7,89 para 7,60 %.

Aumentando-se o percentual de argila plastica da formulacdo U, de 50 para 75 %,
obtém-se a formulacdo J. Esse acréscimo de argila plastica ocasiona aumento da retragao nas
mesmas condicdes da industria ceramica (950 °C — 10°C/min), passando de 0,61 para 1,44 %,
o mesmo acontecendo para a resisténcia a flexdo (aumentou de 8,79 para 15,45 MPa). Em

relacdo a absorcdo de dgua, ocorreu uma reducdo no percentual (de 11,05 para 9,92 %).

Variando-se a taxa de aquecimento (de 5 para 15 °C) na temperatura de 1050 °C, a
formulacdo J diminui a retragdo linear (de 5,07 para 4,19 %), a resisténcia a flexao (de 22,05

para 14,92 MPa) e aumenta a absor¢do de dgua (de 4,50 para 5,64 %).

Diminuindo o percentual de argila plistica na formulacio U (de 50 para 25 %), obtém-
se a formulagdo Q. Quando sinterizada a 950 °C — 10° C/min, a formulacdo Q apresenta
diminui¢do da retracdo linear (de 0,61 para 0,04 %), da resiténcia a flexao (de 8,79 para 6,37

MPa) e da absorc¢do de dgua (de 11,05 para 10,77 %).

A variagdo da taxa de aquecimento (de 5 para 15°C/min) a 1050 °C na formulacdo Q,
acarreta em reducao dos percentuais da retragdo linear (de 1,18 para 1,08 %) e da absor¢ao de
agua (de 9,90 para 9,66 %). Nessas condicdes, ocorre aumento da resisténcia a flexao (de 7,39

para 8,26 MPa).

Dessa forma, o aumento da temperatura (de 950 para 1050 °C) na formulagdo U
apresenta melhores resultados para a absor¢ao de dgua e resisténcia a flexdo. O mesmo ocorre
quando hé variacdo da taxa de queima (5 para 15 °C/min) a temperatura de 1050 °C. Ou seja,

ha melhoria nas propriedades de absor¢do de dgua e resisténcia a flexao.
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Observando-se os resultados das propriedades de absorcdo de dgua e resisténcia a
flexdo dos corpos-de-prova da pesquisa e os produtos da industria ceramica B (Tabelas 5.3 e
5.4), tem-se que nao ha diferenga para a absorcdo de dgua (Tabela 5.12). Quanto a resisténcia
a flexdo (Tabela 5.14), a diferenca é de 49,65 % para a industria ceramica. No entanto, ndo

recomenda-se comparar produtos desenvolvidos em processos diferentes.

5.6. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

As Figuras 5.15 e 5.16 ilustram o MEV e EDS, respectivamente, da formulacao J,
sinterizada a temperatura de 1050 °C e 5 °C/min, considerando que esta formulacdo

apresentou resultados satisfatérios em relagdo as propriedades fisico-mecanicas.

- AccY SpotMagn Det WD ———— 200pm Accy  Spot Magn  Det WD F———— 200um
1200kv 40 100x  BSE 13.1 _ i 200Kkv 40 100x  SE 131

AccV S-fml Magn Det WD F—————— 20ym
20 0kv 40 1000x  SE_13.1
(©

Figura 5.15 — Micrografia da formulacdo J: (a) Porosidade — BSE/20KV100x; (b) Porosidade
— SE/20KV/100x; (¢) Porosidade — SE/20K'V/1000x.

-y
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Conforme se pode observar na Figura 5.15(b), o material ceramico ndo apresenta alta

porosidade, confirmando com o resultado de absor¢do de dgua.

Si

Al

Fe K
.‘L s ko L s batsaliad o,
0.70 1.30 1.90 250 310

Ca
“I Ti Fe

o b st ol e it ol v e s st ol s il e
3.0

4.30 490 5.50 6.10 6.70

Figura 5.16 — Espectro de EDS realizado sobre a formulagao J.

A Figura 5.16 apresenta o espectro realizado na matriz da amostra. Através da figura, é
possivel comprovar a composi¢do do material, comparando com a Difracdo de Raio-X (se¢do

5.2.3) que mostra composi¢ao similar na matéria-prima.
5.7. AVALIACAO DO MODELO DAS RESPOSTAS
5.7.1 — Analises individuais

A partir dos resultados de retragdo linear, absor¢dao de dgua e resisténcia a flexao
apresentados nas Tabelas 5.11, 5.12 e 5.14, foi possivel analisar o comportamento das
respostas encontradas, do ponto de vista estatistico, através da geracdo de equagdes de
regressao ou modelos, correlacionado os percentuais das formulacdes com as propriedades

fisico-mecanicas.
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Nesta secao sdo apresentados os modelos linear e quadratico das andlises individuais,
desprezando os termos com coeficientes ndo significantes da regressdo para misturas. Nas
Tabelas 5.15 e 5.16 sao apresentados os resultados dos modelos linear e quadrético,
respectivamente, relativos as propriedades de retracao linear, absorcdo de dgua e resiténcia a
flexao, queimados a temperatura de 1050 °C e taxa de aquecimento de 5 °C/min, pois para as

outras condi¢des, alguma dessas propriedades ndo apresentou efeito significante.

Tabela 5.15 — Modelo linear de regressao obtido com efeito significante.

Prop(l;(.a)dade Modelo linear R? R%,
RL 6,58-X1-0,77-X2 + 4,35-X3 - 0,38-X4 97,58 % | 97,48 %
AA 2,24-X1 +12,31- X2+ 6,24-X3 +11,69-X4 | 94,44 % | 94,29 %
RF 27,79-X1 + 20,58-X3 + 2,17-X4 88,89 % | 88,48 %
Tabela 5.16 — Modelo quadratico de regressdo obtido com efeito significante.
Propriedade " 2 2 Resposta | Formulacao
(Yy) Modelo quadratico R Roa estimada | recomendada
8,04-X1 + 0,30-X2 + 4,84-X3 X1 =0,00
RL +0,49-X4 - 6,26-X1-X2 — 98,81 | 99,47 0.695 X2=0,75
6,20-X1-X4 —3,96-X2-X3 — % % ’ X3=0,25
2,84-X3-X4 X4 =0,00
—-0,37-X1 + 10,06-X2 + X1=0,75
AA 5,17-X3 +10,25-X4 + 97,67 | 98,51 4174 X2=0,00
12,67-X1-X2 + 10,06-X1-X4 % % ’ X3=0,00
+7,89-X2-X3 + 5,75-X3-X4 X4=0,25
37,88-X1 + 8,22-X2 + X1=0,75
25,05-X3 +9,02-X4 - 96,50 | 97,77 X2=0,00
RE 4soaxix2—4237X1X4- | % | % | 2272 | X3=000
28,43-X2-X3 — 27,06-X3-X4 X4 =025

Essas expressdes determinam as respostas quando os fatores de controle Xi (varidveis
independentes) assumem determinado valor. O modelo quadrético recomenda as formulagdes
especificas para cada propriedade em estudo. A formulacdo N (X1 = 0,00; X2 = 0,75; X3 =
0,25; X4 = 0,00) apresenta melhores percentuais para a retracao linear. A formulacdo S (X1 =

0,75; X2 = 0,00; X3 = 0,00; X4 = 0,25) apresenta melhores percentuais para a absor¢ao de
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dgua e para a resisténcia a flexdo. Esses modelos ndo consideraram as varidveis temperatura e

taxa de aquecimento.

5.7.2. Validacao dos modelos

Com o objetivo de validar os modelos, foi selecionada um nova formulacdo com
percentual da argila X1 < 75 %, observando o resultado mostrado na Tabela 5.13. A Tabela
5.17 mostra a formula¢do da mistura Y de teste e os valores experimentais das propriedades

que sdao comparados com os valores tedricos definidos pelos modelos quadréticos

representados na Tabela 5.16.

A formulagao teste foi preparada observando o mesmo procedimento das formulagdes
iniciais, com temperatura de 1050 °C e taxa de aquecimento de 5 °C/min, conforme descrito
no Capitulo 4, secdo 4.4. Para efeito de compreensao da tabela, foi convencionado a seguinte

legenda:

Modelo linear
Modelo quadratico

Tabela 5.17 — Formulag¢des utilizadas nos testes dos modelos e os respectivos valores tedricos
e experimentais das propriedades fisico-mecanicas.
Formu Argilas (%) Va.lores .
Jlacio experimentais
RL | AA RF RL | AA RF RL | AA | RF
test
s XXX (%) | (%) | MPa) | (%) | (%) | MPa) | (%) | (%) | (%)

432 | 552 | 1988 | 20,1 | 263 | 1,8
Y 6125 191013451697 2025 4,35 [ 5,64 | 20,24 | 20,8 | 234 | 0,0

Valores tedricos Erros

Os valores experimentais da retracdo linear (3,45 %), absorcdo de dgua (6,97 %) e
resisténca a flexao (20,25 %) para a formulacao teste Y (Tabela 5.17), apresentam-se com
melhores resultados das estimativas calculadas para o modelo quadraitico, ou seja, os erros
introduzidos pelo modelo foi de 20,8; 23,4 ¢ 0,0 %, respectivamente. Quando comparado com
o valor tedrico referente ao modelo linear, comprova a superioridade do modelo quadratico,

validando, assim, de modo experimental o modelo quadratico.
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5.7.3. Analises conjuntas

Ao inserir os percentuais relativos as formulagdes, temperatura e taxa de aquecimento
como varidveis no modelo estatistico, referentes as trés propriedades fisico-mecanicas, foi

formulado os modelos descritos na Tabela 5.18.

Tabela 5.18 — Modelo de regressdo obtido a partir das formulacdes, temperatura e taxa de
queima.

2
Propriedade Modelo (1;0 )
3,87-X1-0,40-X2 + 2,14-X3 - 0,16-X4 — 1,28-X1-X2 -
RL 1,45-X1-X4+2,56-X1-T+ 1,92-X3-T - 0,57-X2-X3-T — 98.82 %

4,58-X1-X2-X4-T - 0,26-X1-t - 0,15-X3-t — 0,46-X1-T-t +
0,79-X1-X2-T-t + 0,77-X1-X4-T-t

5,89-X1 +11,23-X2 +9,38-X3 + 11,39-X4 + 3,60-X1-X2 +
AA 3,78-X1-X4 +1,72-X2-X4-3,99-X1-T - 2,69-X3-T + 97,91 %
1,19-X1-X2-T + 0,64-X1-T-t

19,56-X1 +2,23-X2 + 16,05-X3 + 3,13-X4 + 2,92-X1-T +
RF 4,58-X3-T-3,43-X1-t+ 7,49-X1-X2-t + 7,44-X1-X4-t — 87,15 %
4,22-X1-T-t +4,94-X1-X2-T-t

X1, X2, X3, X4: percentuais massicos das argilas;
T: temperatura;
t: taxa de aquecimento.

A partir desses modelos (Tabela 5.18) é possivel obter, separadamente, cada
propriedade fisico-mecanica (RL, AA e RF), considerando as formulagdes, temperatura e taxa
de queima, observando as condi¢des que constam na Tabela 5.19, onde cada propriedade esta

relacionada a uma equacgao sugerida pelo modelo.
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Tabela 5.19 — Formulagdes e condi¢gdes recomendadas para cada propriedade.
Formulacoes Condigdes
. Taxa de Resposta | Resultados
Propriedade | recomendadas | Temperatura . . . .
(%) °C) aquecnn.ento estimada | experimentais
(°C/min)
X1=25,0
X2=25,0
RL X3=106 850 15 0,00 0,01
X4 =394
X1=56,0
X2=25,0
AA X3 =190 1050 5 5,46 6,97
X4=0,0
X1=72,0
X2=25,0
RF X3 = 3.0 1050 5 20,65 23,07
X4 =0,0

O modelo em estudo sugere que, para obter as trés propriedades fisico-mecanicas

otimizadas em um tnica formulac¢do, as condi¢des sdo apresentadas na Tabela 5.20.

Tabela 5.20 — Formulagdo 6tima para as trés propriedades fisico-mecanica.

Condicoes
Formulacao Temperatura Tax.a de Propriedades Re§posta Resqltado Erro
recomendada C) aquecimento estimada | Experimental
(°C/min)
ool RL (%) 2,65 2,63 0.7 %
X3 _ 0’66 1050 5 AA (%) 8,29 8,40 1.3 %
X4 =018 RF (MPa) 14,61 18,43 26,1%

A formulacdo sugerida pelo modelo apresenta os valores mais préoximos do 6timo,
pois além de apresentar as menores diferengas entre os valores experimentais € os valores
tedricos para as propriedades de retracdo linear e absorcdo de 4gua, apresentou, também,
resultado superior para a resisténcia a flexdo. Nesse caso, observa-se que o resultado
experimental obtido superou a resposta estimada em 26,1 %. Esse resultado indica que,
mesmo apresentando uma valor superior, € considerado um resultado importante por que

quanto maior a resisténcia a flexdo do material, melhor serd o produto.
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5.8. EXPERIMENTOS CONFIRMATORIOS

As formulagdes iniciais (J, O e S) que serviram de base para a defini¢do do modelo,
apresentam 75% da argila X1 (Tabela 5.13). Foi feito um estudo nas propriedades fisico-
mecanicas, em que esse percentual ¢ aumentado e as condi¢des de queima também sdo
alteradas, conforme mostra as Tabelas 5.21 a 5.23. Nao foi necessario diminuir esses
percentuais, uma vez que algumas formulacdes iniciais ja foram objeto de estudo. As trés

novas formulacdes que derivaram de J, receberam o nome de J1, J2 e J3.

As formulagdes que variaram de O foram chamadas de O1, 02 e O3, enquanto que as
formulagdes que derivaram de S foram denominadas de S1, S2 e S3, conforme consta nas

Tabelas 5.21 a 5.23.

Tabela 5.21 — Retrag¢do linear a partir das formulagdes iniciais (J, O e S), percentuais e
condi¢des de queima (%).

Argilas (%) Condicoes
~ Novas = el 1 =
i | Formo: X1 | X2 | X3 | X4 . : . E CE | : SE|IDE
s lacdes 290|290 |39 |29 |89 |89
S| Din | DA [ Din | =& | =Iin
J1 80120 0 | O | 1,07 | 1,05 | 1,63 | 1,73 | 3,99 | 3,09
J J2 85| 15| 0 | 0 | 1,18 | 1,17 | 1,82 | 2,06 | 3,60 | 3,31
J3 %010 0| 0 | 1,36 | 1,39 | 2,14 | 2,36 | 3,83 | 3,92
01 80 | 10 | O | 10 | 1,16 | 1,08 | 1,77 | 1,75 | 2,99 | 3,12
0] 02 851751 0 | 7,5] 1,25 | 1,22 | 2,02 | 2,09 | 3,42 | 3,45
03 90| 5 0O | 5] 125] 143 | 223 | 231 | 3,79 | 3,94
S1 80| 0 | 0 |20] 064 | 1,07 | 1,80 | 1,82 | 3,08 | 3,24
S S2 851 0 | 0 | 15] 1,20 | 1,27 | 2,08 | 2,16 | 3,49 | 3,72
S3 90 | 0 | 0 | 10| 1,41 | 1,34 | 2,41 | 2,50 | 4,31 | 4,15
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Tabela 5.22 — Absorcdo de dgua a partir das formulagdes iniciais (J, O e S), percentuais e
condi¢des de queima (%)

Argilas (%) Condicoes
~ Novas = el 1 =
Formulacoes | g ula x1 | x2 | x3 | x4 g')g g')g SIJE gl) E g g g g
R $0|20 25|85 25|53
S| Din | DA [ Din | =& | =Iin
J1 80 20| 0 | O [11,14| 11,70 | 10,26 | 10,33 | 8,62 | 8,53
J J2 8 | 15| 0 | 0 | 11,33 11,59 | 10,38 | 10,11 | 9,48 | 8,62
J3 9 | 10| 0 | O | 11,63 | 11,96 | 10,53 | 10,05 | 8,93 | 8,38
01 80 | 10 | O | 10 | 11,42 | 12,30 | 10,30 | 10,40 | 9,16 | 8,80
0] 02 8 |75 0 | 7,5]11,51 | 11,72 | 10,17 | 9,57 | 9,01 | 8,66
03 90| 5|0 |5 |11,83]11,89 10,24 | 943 | 8,34 | 8,27
S1 80 | O | 0 | 20 | 11,05] 11,01 | 9,75 | 9,85 | 8,67 | 7,81
S S2 8 |1 0 | 0 | 15]10,98]10,59 | 9,35 | 943 | 7,81 | 6,99
S3 9 | 0 | 0 | 10| 9,78 | 9,60 | 821 | 8,03 | 526 | 4,98

Tabela 5.23 — Resisténcia a flexdo a partir das formula¢des iniciais (J, O e S), percentuais e

condicdes de queima (MPa)

Argilas (%) Condicoes
P Nova = = = s el ILg
Formulaces | g . ula x1 %21 x3 | x4 OLIJ ‘g OLIJ E °L|> E g.|> E g g g =
il | i $0/25/%5| %5 55 B0
QA | Qln | f9a | Qin | =ma | =In
J1 80 (20| O 0 | 16,87 | 12,52 | 16,37 | 20,58 | 16,74 | 17,72
J J2 8 [ 15| 0 0 | 18,75 14,74 | 19,87 | 16,64 | 17,32 | 18,82
J3 90 | 10 | O 0 | 18,97 | 16,75 | 18,50 | 19,61 | 20,12 | 20,39
01 80 | 10| O 10 | 17,44 | 11,79 | 19,28 | 17,80 | 19,20 | 18,42
(0] 02 85 (75| 0 | 7,5 15,75 | 1536 | 19,75 | 21,41 | 17,32 | 23,48
03 90 | 5 0 5 | 1541 | 16,05 | 20,58 | 20,13 | 24,56 | 19,85
S1 80| O 0O |20 | 19,13 | 19,19 | 17,80 | 21,16 | 19,17 | 22,82
S S2 8 | 0 0 15 | 18,32 | 21,63 | 22,21 | 21,36 | 25,80 | 24,77
S3 90| O 0 10 | 22,82 | 21,67 | 23,31 | 22,15 | 28,18 | 24,42

As Figuras 5.17 e 5.18 apresentam os graficos das interacOes entre as formulacdes-

base, percentuais de X1, temperatura e taxa de aqueimanto para a absorcao de dgua.
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Figura 5.17 — Interacdes das formulacdes-base, percentuais de X1, temperatura e taxa de
aquecimento para a absor¢do de dgua.

Observa-se que hd interacdo entre as formulagdes-base e os percentuais da argila X1
em estudo (Figura 5.17). As temperaturas interagem com os diferentes de percentuais de X1 e

as formulacgdes-base.

As interacdes entre os pardmetros em estudo (formulacdes-base, percentuais de X1,
temperatura e taxa de aquecimento) significam que novos ensaios podem ser realizados,
quanto a absor¢do de dgua sob as condicdes de interagdo apresentadas na Figura 5.17 que

indicam resultados satisfatérios para as respostas.
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Figura 5.18 — Interacdes das formulacdes-base, percentuais de X1, temperatura e taxa de

aquecimento para a resisténcia a flexao.

A temperatura apresenta ligeira interacdo com os percentuais de X1 e as formulacoes-

base. A taxa de aquecimento apresenta ligeria interacdo com os diferentes percentuais da

argila X1, as temperaturas e as formulagdes-base.

A Figura 5.18 fornece informagdes validas quanto as interacdes entre os parametros

em estudo (formulacdes-base, percentuais de X1, temperatura e taxa de aquecimento), o que

significa que novos ensaios podem ser realizados, quanto a resisténcia a flexdo, sob as

condi¢Oes de interacdo apresentadas na Figura 5.18 que indicam resultados satisfatrios para

as respostas.
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VI - CONCLUSOES E SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

O presente estudo permitiu chegar as seguintes conclusoes:

Dos resultados obtidos na avaliacdo das telhas produzidas pelas indistrias ceramicas A
e B, pode-se concluir que s@o produtos de boa qualidade, pois os resultados obtidos no ensaio
de resisténcia a flexao, absorcao de dgua e impermeabilidade atendem os requisitos impostos

pelas normas.

A utiliza¢do do planejamento experimental com misturas, com o objetivo de modelar
matematicamente as propriedades de retracdo linear, absorcdo de dgua e resisténcia a flexao
mostrou-se adequada na utilizagdo na temperatura de 1050 °C e taxa de aquecimento de 5
°C/min como taxa de queima, mostrando que € possivel obter modelos estatisticos, que

relacionam as propriedades fisico-mecéanicas com os percentuais das argilas na mistura.

Os modelos mateméticos que utilizam os percentuais das formulac¢des, temperatura e
taxa de aquecimento, sujeitos aos resultados de retracdo linear, absorcao de dgua e resisténcia
a flexao permitiram encontrar uma formulacdo (X1 = 0,0 %; X2 = 16 %; X3 = 66 %; X4 = 18
%) que apresentou melhores resultados tedricos para as propriedades em estudo e resultados
experimentais de retracdo linear (2,63 %) e absorcdo de dgua (8,51 %), com variagdao
centesimal em relagdo aos resultados tedricos: 2,62 e 8,56 %, respectivamente. Quanto a
resisténcia a flexdao o valor experimental (18,43 MPa) apresentou-se maior do que o valor
tedrico (14,71 MPa). Como a literatura ndo apresenta teste de significanica para este tiplo de

modelo, nao foi possivel avaliar a variabilidade do modelo.

Os experimentos confirmatérios fornecem informagdes validas quanto as interagdes
entre os parametros em estudo (formulacdes-base, percentuais de X1, temperatura e taxa de
aquecimento), o que significa que outros produtos podem ser desenvolvidos sob as condi¢des

apresentadas no trabalho.

E possivel obter, separadamente, cada propriedade fisico-mecanica Otima,
considerando as formulacdes, temperatura e taxa de queima, a partir das condi¢des fornecidas

pelo modelo.
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Os conhecimentos obtidos através do desenvolvimento desta tese podem ser
consideravelmente ampliados através de um trabalho em escala semi-industrial sobre as

formulacdes aqui estudadas.
Como sugestdes para trabalhos futuros, propoe-se:

Aplicar a metodologia utilizada neste trabalho inserindo outras varidvies no modelo
(granulometria, plasticidade e umidade). Como visto, foi observada uma pequena diferenca
entre os resultados tedricos e os experimentais,. Tal fato indica uma amplia¢do do estudo com

0 objetivo de minimizar o erro experimental.

Desenvolvimento de um sistema especialista para o modelo, obtendo valores das

propriedades fisico-mecanicas quando da insersdo das caracteristicas da matéria-prima.

Estudar uma metodologia para utilizacdo do planejamento de experimentos, utilizando

réplicas, de modo que seja vidvel estudar a anélise de variancia.
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