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RESUMO

Esse trabalho tem o intuito de mostrar os resultados do estudo sobre
formulacbes de massas ceramicas produzidas com matérias-primas da regido
amazobnica. Foram preparadas formulacdes utilizando-se diferentes proporcdes de
argila, quartzo, feldspato e caulim. Os corpos de prova foram queimados nas
temperaturas de 1100, 1150 e 1200°C. Com base na retragao linear de queima e
absorcdo de 4gua das amostras, foram levantadas as curvas de gresificacdo. A
caracterizacdo microestrutural dos corpos de prova foi realizada através de difracao
de raios X, termogravimetria e por microscopia eletronica de varredura. Pelas curvas
de gresificacdo foi observado que o equilibrio entre a retragcdo de queima e
absorcdo de agua se apresenta entre nas temperaturas de 1150 e 1200°C. Na
caracterizacdo microestrutural foi detectado a formacdo de mulita nas amostras

gueimadas a partir de 1100°C.

Palavras-chave: massas ceramicas, curvas de gresificagcdo, caracterizagcao

microestrutural, mulita.

1 INTRODUCAO

A argila caulinitica é constituida essencialmente por caulinite, que coze
branco ou quase branco, e é muito refrataria.’’. Por serem pobres em 6xidos e
hidroxidos de ferro e de outros elementos cromdéforos, possuem uma menor
plasticidade e menor retencdo de agua.’’ Quando se utilizam argilas cauliniticas

para fabricar produtos ceramicos, a presencas de mulita no produto final indica que
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0 cozimento ocorreu de maneira adequada. A mulita é dura, quimicamente
resistente e sua estrutura cristalina alongada proporciona uma grande resisténcia
mecéanica. Porém, se o produto se encontra mal cozido, apresentando metacaolim
ou mulita pouco cristalizada, este normalmente é inutilizavel .

Mulita € uma solucéo soélida de composicao elementar que pode ser expressa
pela formula Alg+24Si-2x010-x, Onde X corresponde a quantidade de lacunas por
célula unitaria ®). E a Unica fase cristalina do sistema Al,03-SiO, formada sob
pressdo atmosférica . Varios tipos de mulita sdo possiveis dependendo do
processo de sintese. As mulitas sinterizadas por tratamento térmico (sinterizacao)
de matérias-primas, essencialmente por reacdo no estado solido, tendem a ter
composicdes estequiométricas 3:2 (2Al,03.Si0,), sendo aproximadamente 72% em
peso de Al,O3 ©.

A curva de gresificacdo é a representacdo grafica simultdnea das variacdes
da absorcdo de agua (AA) e retracao linear (RL) da peca com a temperatura de
gueima. Assim, tendo-se claramente estabelecido a faixa de AA desejada e a
variacdo de tamanho admissivel no produto final, pode-se usar a curva de
gresificacdo para identificar a temperatura na qual essas caracteristicas séo
alcancadas ©.

Este estudo tem como principal objetivo utilizar a argila plastica e outras
matérias-primas do estado do Amazonas para a formulacdo de massas ceramicas.
Os materiais produzidos passaram por analises quimicas, mineralégicas e fisicas
para que pudessem ser avaliadas as propriedades finais das massas e as

alterac6es ocorridas devido ao tratamento térmico.

2 MATERIAIS E METODOS

Para a realizacdo deste trabalho, foram utilizadas as seguintes matérias-
primas de diferentes regides do estado do Amazonas: argila plastica, caulim,
feldspato e seixo. Foram feitas trés formulacdes variando-se a proporcdo de cada
matéria-prima, conforme indicado da tabela 1. Com as formulacdes, foram feitos
corpos de prova que receberam tratamento térmico nas temperaturas de 1100, 1150
e 1200°C.
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Tabela 1: Formulacao das massas ceramicas (% em massa)

Matérias-primas F1 F2 F3
Argila Plastica 30 35 40
Caulim 30 20 15
Feldspato 20 20 15
Quartzo 20 25 30

A avaliacdo da retracdo linear de queima foi feita através do percentual de
reducdo do comprimento do corpo de prova sinterizado em relagdo ao comprimento
inicial. Para a andlise da absorcdo de agua, os corpos de prova foram secos a
temperatura de 100°C durante 24 horas e em seguida foram mergulhados em um
recipiente com agua pelo mesmo tempo. A absorcao foi dada através equacao (A):

M - Ms
A (%)= hm.., (4)

onde A é a absor¢do em porcentagem, My, € a massa do corpo Umido e Mg a massa

do corpo seco .

Com os resultados das analises de absor¢cédo de agua e retracéo de linear de
gueima foram tracadas curvas de gresificacao.

As analises de difracdo de raios X foram feitas nos corpos de prova
sinterizados para a avaliacdo da diferenca microestrutural proporcionada pelas
diferentes temperaturas de tratamento. Foi realizado o ensaio de termogravimetria,
para o entendimento das transformacdes microestruturais ocorridas durante a
sinterizacdo, e também uma analise da microestrutura por microscopia eletrénica de

varredura.
3 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Difracao de Raios X (DRX)

O difratograma da formulacéo 1 sinterizada a , mostrado na figura 1, indica a
presenca da fase mulita e também o fosfato de aluminio, caracteristico de solos
acidos como os da regidao de extracdo da matéria prima. Os resultados da
formulac&o 2 mostram a presenca de mulita no material tratado também a 1150°C e

a 1200°C, como mostrado na figura 2.
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Figuras 1 e 2: Difratogramas de amostras das formula¢fes 1 e 2.
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Com o difratograma da formulacédo 3, foi possivel observar que a formacéao
da fase mulita ocorreu a partir da temperatura de tratamento mais baixa, como
mostrado na figura 3, indicando que essa formulag&o proporciona melhor resisténcia
mecanica ao material com temperaturas de sinterizacdo inferiores as outras

formulacdes.
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Figura 3: Difratograma de amostra da formulacéo 3.

3.2 Termogravimetria (TG)

Analisando-se a curva de DTA dos graficos mostrados nas figuras 4, 5 e 6,
observa-se o primeiro pico endotérmico nas temperaturas entre 25 e 50°C,
indicando a perda de &gua da composicdo e agua livre. Esta agua se encontra

adsorvida na superficie das particulas finas de caolinita.
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Figuras 4 e 5: Curvas TG e DTA das formulacdes 1 e 2.

O segundo pico endotérmico presente nos graficos ocorre entre 450 e 600°C,
e indica a desidroxilagdo da estrutura caulinitica, transformando-se na estrutura
metacaulinita. O dltimo pico encontrado € exotérmico e ocorre entre 950 e 980°C.
Ele corresponde a transformacédo estrutural sofrida pelo SiO, amorfo e pelo

complexo alumino-silicato. O resultado € a formacgéo de espinela de Si e Al e mulita

ortorrdbmbica primaria.
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Figura 6: Curvas TG e DTA da formulagéo 3.
3.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Em todas as imagens de menor magnificacdo, como mostrado na figura 7, foi
possivel perceber a distribuicdo granulométrica apresentada pelo material,

mostrando também uma elevada porosidade aparente.
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Figura 7: Imagem obtida com magnifica¢céo de 150 vezes.

As imagens de maior magnificacdo das amostras da formulacdo 1
sinterizadas a 1150°C e 1200°C, mostradas nas figuras 8 e 9, mostram a formacéo
da estrutura mulita, que possui o formato de agulhas. A visualizacdo desta estrutura
na imagem confirma os resultados das analises de difracdo de Raios X e dos
ensaios de resisténcia a flexdo, pois a sua formacdo implica no aumento da

resisténcia mecanica do material.

DEMat-UFRN 2013/07/03 14:55 NL D5.8 x5.0k  20um

Figuras 8 e 9: Imagens obtidas com magnificacdo de 5000 vezes e identificacdo da formacgéo de
Mulita.

3.4 Curvas de Gresificacao

A retracdo linear de queima da formulacdo 1, mostrada na figura 10,
aumentou com o aumento da temperatura de sinterizacdo, com grande elevacéo de
1150 para 1200°C, e a absorcdo de agua foi diminuida com essa diferenca de
temperatura. Isso ocorreu devido ao fechamento dos poros durante a queima das

amostras, com a diminuicdo da porosidade conforme se elevou a temperatura. A
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retracdo linear de queima da formulacdo 2, mostrada na figura 11, apresentou
aumento mais constante em relacdo a formulacdo 1, com valor médio inferior ao

apresentado por ela, melhorando a qualidade da mistura.
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Figuras 10 e 11: Curvas de gresificacdo das formulagfes 1 e 2.

A absorcdo de agua da formulacdo 3, mostrada na figura 13, apresentou
reducdo mais constante em relacdo as outras formula¢des, porém, o maior valor
médio. Assim como nas outras formulacfes, a faixa de temperatura que apresentou
as melhores propriedades foi a de 1150 a 1200°C, onde ocorreu o equilibrio entre a

retracdo linear de queima e a absorcéo de agua.
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Figura 13: Curvas de gresificacdo da formulacédo 3.

4 CONCLUSOES

Com a difratometria de raios x, foi possivel analisar as transformacdes
microestruturais ocorridas nas diferentes temperaturas de sinterizagdo dos corpos

de prova, além do conhecimento da presenca da fase mulita, importante para o
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comportamento mecéanico do material. Conclui-se também que a faixa de
temperatura em que os corpos de prova podem apresentar melhores propriedades
mecanicas é a de 1150 a 1200°C, devido a presenca da fase mulita em todas as
formulacdes.

Na analise de microscopia eletronica de varredura pdde ser confirmada a
presenca desta estrutura, que foi indicada nas imagens. A analise termogravimétrica
mostrou que as formulacdes se comportaram conforme o esperado, com trés picos
distintos presentes nas curvas, que puderam ser entendidos pelo conhecimento da
composicdo das amostras. Por fim, as curvas de gresificacdo indicam que a faixa de
temperatura em que ocorre o melhor equilibrio entre as propriedades é a de 1150 a
1200°C.
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STUDY OF CERAMIC MASS PRODUCED WITH RAW MATERIALS FROM THE
AMAZON REGION

ABSTRACT

This work aims to show the results of the study on formulations of ceramic
bodies produced with raw materials from the Amazon region. Formulations were
prepared using different proportions of clay, quartz, feldspar and kaolin. The
specimens were burned at temperatures of 1100, 1150 and 1200 ° C. Based on the
linear firing shrinkage and water absorption of the samples were raised vitrification
curves. The microstructural characterization of the specimens was performed by X-
ray diffraction, thermogravimetry and scanning electron microscopy. In the
vitrification curves was observed that the balance between firing shrinkage and
water absorption appears at temperatures between 1150 and 1200 ° C. In the
microstructural characterization was detected formation of mullite in the burned

samples from 1100 ° C.

Key-words: ceramic masses, vitrification curves, microstructural characterization,

mullite.
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