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Resumo: Durante o processo de queima, 0s materiais ceramicos exibem
mudancas significativas em suas propriedades. O objetivo deste trabalho é
analisar a influéncia do tratamento térmico sobre as propriedades fisico
mecanicas de corpos de prova obtidos a partir de argilas. As amostras foram
beneficiadas e caracterizadas através de: andlise quimica, mineralégica e
granulométrica, posteriormente foram conformados corpos de prova, utilizando
0 processo de prensagem uniaxial, estes foram secos (110°C) e sinterizados a
1100, 1200 e 1300°C, com taxa de aquecimento 5°C/min e tempo de
permanéncia de 60min. Foram avaliadas as seguintes propriedades: absorcéo
de &gua, retracao linear e resisténcia a flexdo. Observou-se que a amostra AVI
apresentou maior valor de modulo de ruptura a flexdo em trés pontos em torno
de 44MPa e a amostra ACI apresentou menor valor em torno de 32MPa, para

tratamento térmico a 1300°C.

Palavras chave: Tratamentos térmicos, transformacdes de fases, propriedades

mecanicas.
INTRODUCAO

Argilas séo utilizadas em uma vasta gama de aplicacdes na cerdmica
branca, refrataria e de produtos estruturais, tais como blocos e telhas, a mistura

dos diferentes tipos de argilas proporciona as propriedades desejadas
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(MCCONVILLE e LEE, 2005), tanto no processamento como apds a queima,
alcancando as propriedades requeridas para o produto final.

Esmectitas sdo materiais naturais resultantes da mistura de diferentes
minerais, incluindo argilominerais cujas particulas tém um diametro esférico
equivalente inferior a 2um (DELAVERNHE et al., 2015). As esmectitas contém
argilominerais que podem ocorrer em qualquer forma, pura ou mista, e em
varias propor¢des com outros minerais ndo argilosos, matéria organica e outras
impurezas. Os principais argilominerais que podem aparecer na forma mista
sado feldspato, mica, calcita e hematita (SILVA et al., 2014; CAGLAR et al.,
2016).

A estrutura cristalina das esmectitas € caracterizada por folhas de
silicato octaédricos (O) entre duas camadas tetraédricas (T) resultando em uma
estrutura na forma TOT (BANKOVIC et al, 2013; JONG et al., 2014;
RATHNAYAKE et al., 2015).

Caulinita € um silicato de aluminio hidratado, com a formula estrutural
[Al4(Si4010)(OH)2], dando uma composi¢do quimica teorica de 46,3% de SiOz2,
39,8% de Al203 e 13,9% de H20, é um filossilicato dioctaédrico do tipo 1:1
formado pela superposicdo de tetraedros de silicio e folhas de aluminio
octaédricos (BACCOUR et al., 2014).

Durante a queima os argilominerais sofrem modificacdes estruturais
(desidratacdo, desidroxilacdo, decomposicdo e formacdo de novas fases,
vitrificacdo) transformando profundamente o material argiloso original. Este
processo ocorre através de alta temperatura, onde as transformacdes minerais
de baixa pressao sao influenciadas, principalmente, pela composi¢cao quimica e
mineralégica da argila original, a sua distribuicdo granulométrica, a temperatura
maxima de aquecimento, a taxa de aquecimento, tempo de queima e a
atmosfera oxidativa do forno (TRINDADE, 2009).A grande diversidade de
novas fases formadas ocorre devido as condicbes de queima, a composicao
quimica, particularmente substituicdes tetraédricas e octaédricas e também
pela natureza dos minerais associados (KHALFAQOUI, 2009).

O tratamento térmico de esmectitas sob altas temperaturas pode
conduzir a um completo colapso das camadas, ou mesmo a deformacéo da
estrutura cristalina das camadas da esmectita (ZHU et al., 2015). Durante o

processo de queima de filossilicatos ocorrem uma série de transformacdes
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ocasionando o surgimento de novas fases, como a mulita e cordierita, que
promovem excelentes propriedades finais aos produtos ceramicos que s&o
fabricados a partir argilas (BACCOUR et al., 2009; ZIVICA e PALOU, 2015;
VIANI et al., 2016).

A mulita (3Al203:2Si02) € a Unica fase cristalina estavel no sistema
Al203-SiO2 que apresenta grande importancia para as ceramicas tradicionais e
avancadas. Isto € principalmente devido as suas propriedades, tais como:
estabilidade térmica elevada, baixa expanséo térmica, elevada resisténcia a
deformacéo, estabilidade a corroséo, boa resisténcia mecanica e tenacidade a
fratura (MANDIC et al., 2016; SERRA et al., 2016; SILVA et al., 2016).

O objetivo deste trabalho € analisar a influéncia do tratamento térmico
sobre as propriedades fisico mecanicas de corpos de prova obtidos a partir de

argilas.

MATERIAIS E METODOS

Para o desenvolvimento da pesquisa foram utilizadas trés argilas
bentoniticas, provenientes do municipio de Cubati do estado da Paraiba. Os
materiais foram denominados da seguinte forma: Argila Verde Superior (AVS),
Argila Verde Inferior (AVI) e Argila Cinza Inferior (ACI). O processo de
beneficiamento das argilas consistiu-se na secagem em estufa a 110°C,
moagem em moinho de discos, peneiramento em peneira vibratéria ABNT n°
200 e posterior caracterizacdo quimica, mineraldégica e granulométrica. Os
corpos de prova foram conformados pelo método de prensagem uniaxial,
utilizando uma prensa da marca Servitech, modelo CT-335, molde retangular
de dimensdes 50mm x 15mm x 15mm. A forca aplicada nos corpos de prova foi
de 13,8MPa por 10 segundos e 20,7MPa por 20 segundos. Foram
confeccionados 10 corpos de prova para cada formulacdo de massa ceramica.
Apbs conformacgdo os corpos de prova foram secos em estufa na temperatura
de 110°C por 24h e posteriormente, queimados em forno de laboratorio tipo
mufla da marca Fortelab, modelo ME-1700, em temperaturas de 1100, 1200 e
1300°C, taxa de aquecimento de 5°C/min e permaneceu na temperatura
maxima durante 60min. Apds tratamento térmico foram determinadas as
seguintes propriedades: absorcdo de &gua, retracdo linear e resisténcia

mecanica a flexdo em trés pontos.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 01 esta apresentada a analise quimica das argilas.

Tabela 01: Composicéo quimica das argilas.

Amogiztgzs/ Si0, | AlOs | MgO | K:0 | Fe:0s | Ca0 | Tios 8::;22 PF
AVS | 4405 | 1949 | 2,72 | 1,84 | 997 | 040 | 069 | 053 | 2031
AVI 4364 | 2400 | 236 | 061 | 646 | 059 | 071 | 036 | 2127
ACI 4767 | 2066 | 264 | 036 | 526 | 117 | 073 | 037 | 21,14

Observou-se que o teor de SiO2, para as argilas, variou de 43,64 a
47,67%, estando entre os encontrados para as bentonitas brasileiras e
americanas (GOMES, 2012). A argila que possui maior relacdo alumina/silica é
amostra AVI (0,54), sendo a amostra ACI a que teve menor relacdo (0,43). A
argila com maior quantidade de 6xido de ferro € a AVS (9,97%), e com menor
percentual desse 6xido é a amostra ACI (5,26%). A quantidade de o6xidos
fundentes presentes nas amostras foi maior na amostra AVS. As amostras
apresentaram perda de massa de 20,31 a 21,27%, que esta relacionada a
perda de agua adsorvida e das hidroxilas dos argilominerais, bem como,
gueima de matéria organica. A maior perda ao fogo, dentre as argilas
estudadas, foi a da amostra AVI (21,27%).

A Figura 01 apresenta o DRX das argilas. Analisando os difratogramas
de raios x observar-se que as argilas apresentaram as mesmas fases
mineralégicas: esmectita (JCPDS 13-0135), quartzo (JCPDS 46-1045) e
caulinita (JCPDS 79-1570).

1246



22° CBECiMat - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais
06 a 10 de Novembro de 2016, Natal, RN, Brasil

E - Esmectita E

C - Caulinita
Q - Quartzo
Mi - Mica £ Q
o] QcC
Cc c c
E
|
C E C
Q[Q C
C
el 5 AVI
E
c E C
Q |Q c
Cq
AVS
L 1 1 1
0 20 40 60

20
Figura 01: Analise mineral6gica das argilas.

Na Figura 02 esta apresentada a andlise granulométrica das argilas.
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Figura 02: Analise granulométrica das argilas: AVS, AVI e ACI.

Observa-se que as amostras AVS, AVI e ACI apresentam percentual de
particulas abaixo de 2,0um em torno de 32, 30 e 17%, respectivamente. A
amostra AVS, que apresentou maior percentual de particulas finas (<2,0um),
provavelmente apresentara maior energia superficial, favorecendo a cinética
das reacbes e a difusdo entre as particulas. As amostras AVS, AVI e ACI
apresentaram distribuicdo média de suas particulas em 4,10, 4,13 e 5,71um,

respectivamente.
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A Figura 03 apresenta o DRX das argilas queimadas a 1100, 1200 e
1300°C.
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Figura 03: Analise mineraldgica das argilas (a) AVS, (b) AVI e (c) ACI
gueimadas a 1100, 1200 e 1300°C. (M — Mulita; Q — Quartzo; S — Espinélio;
Cr — Cristobalita; Co — Cordierita; H — Hematita).

Observa-se que a amostra AVS a 1100°C apresentou como fases: mulita
(JCPDS: 79-1276), quartzo (JCPDS: 46-1045) e cristobalita (JCPDS: 76-0940).
Com o aumento da temperatura para 1200°C observa-se que ha formacédo de
uma banda, entre 15 e 25°, referente a fase amorfa. Para essa temperatura
observa-se que os picos de mulita se intensificaram e o pico de cristobalita
diminuiu sua intensidade mostrando que houve decomposi¢cdo dessa fase e
formacdo de fase amorfa. Nota-se também o surgimento de nova fase, a
hematita (JCPDS: 87-1164). Na temperatura de 1300°C observa-se que a fase
cristobalita foi totalmente decomposta, sendo ainda observado picos de quartzo
e fase amorfa. A fase predominante para temperatura de 1300°C foi mulita,
com picos bem definidos e com maiores intensidades.

Para a amostra AVI a 1100°C observa-se a formacéo das fases mulita
(JCPDS: 79-1276), quartzo (JCPDS: 46-1045), espinélio (JCPDS: 21-1152) e
cristobalita (JCPDS: 76-0940). Com o aumento da temperatura para 1200°C
houve formacgéo da fase cordierita (JCPDS: 89-1487), mas ainda destaca-se

apredominancia da fase mulita. Para 1300°C observa-se que houve formacéo
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de uma banda entre 15 e 25° referente a fase amorfa formada devido ao
excesso de oxido de silicio presente na amostra.

Para a amostra ACI observa-se a 1100°C a presenca de fases como
mulita (JCPDS: 79-1276), quartzo (JCPDS: 46-1045) e cristobalita (JCPDS: 76-
0940). Para 1200°C observa-se a formacao das fases como hematita (JCPDS:
87-1164) e cordierita (JCPDS: 89-1487). Com o0 aumento da temperatura para
1300°C observa-se que a fase cordierita foi decomposta e uma maior
intensidade dos picos de mulita.

Na Figura 04 esta apresentado o grafico da absorcdo de agua das
argilas. Observa-se que as amostras AVI e ACI tiveram diminuigéo da absorgao
de 4gua com o aumento da temperatura. A amostra AVS teve uma diminuicdo
de absorcédo de agua entre as temperaturas de 1100 para 1200, entretanto na
temperatura de 1200 a 1300 observa-se que houve um discreto aumento da
absorcdo de &gua que provavelmente foi resultante da formacdo de maior
porosidade na amostra proveniente da formacéo de fase amorfa, corroborando
com os resultados apresentados na Figura 03 (a). Para 1300°C observa-se que
a amostra com menor absorcdo de agua foi a AVI, esse fenbmeno esta
provavelmente relacionado ao percentual de particulas finas presente nas
amostras que melhorou o empacotamento e aumentou O contato entre as
particulas, formando uma estrutura mais densificada, resultando na diminuicao

da absorcao de agua.
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Figura 04: Absorcéo de agua das argilas: AVS, AVI e ACI.
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Na Figura 05 esta apresentado o grafico da retracao linear das argilas.
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Figura 05: Retracgéo linear das argilas: AVS, AVI e ACI.

Observa-se que a retracdo linear das amostras aumentou com o
acréscimo da temperatura entre 1100 e 1200°C. Para a temperatura de 1300°C
houve um decréscimo no percentual de retracdo linear, sendo a amostra AVS a
menor retracdo linear. Observa-se que para a amostra AVS a 1300°C houve
formacdo de maior percentual de fase liquida devido ao alto percentual de
oxidos fundentes presentes na amostra, o que provavelmente foi um fator
fundamental para reducédo da taxa de retracéo linear para a amostra AVS. A
maior retracao observada foi apresentada na amostra AVI.

Na Figura 06 esta apresentado o grafico do modulo de ruptura a flexao
(MRF) das argilas.

Observa-se que a amostra AVI teve maior médulo de ruptura a flexao na
temperatura de 1300°C, provavelmente esta ligada a maior formacao de fases
que dao resisténcia ao corpo ceramico, como a mulita. A amostra AVI
apresentou maior modulo de ruptura a flexdo em trés pontos, provavelmente
maior teor de Oxido de silicio e aluminio reagiram formando maiores

percentuais de fase mulita.
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Figura 06: Modulo de ruptura a flexdo das argilas: AVS, AVl e ACI.

CONCLUSAO

A partir dos estudos sobre os efeitos de diferentes tratamentos térmicos
de argilas esmectiticas, pode-se concluir que a composicdo das argilas
esmectiticas, a temperatura e a relacao Al/Si influenciaram na quantidade de
mulita formada. A amostra com maior quantidade de Oxido de ferro levou a
formacdo da fase cordierita. A fase majoritaria formada para temperatura de
1300°C foi a mulita, corroborando com os dados de propriedades mecéanicas

como madulo de resisténcia a flexdo em trés pontos.
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EFFECT OF FIRING ON TEMPERATURE PROPERTIES OF CERAMIC
MATERIALS

Abstract:During the firing process, the ceramic materials exhibit significant
changes in their properties. In this respect, understanding of the processes
occurring in the ceramic materials allow a prediction of the physical properties
of the final ceramic product. The objective of this study is to analyze the
influence of heat treatment on the mechanical physical properties of the
specimens obtained from clays. The samples were processed and
characterized by: chemical, mineralogical and grain size were subsequently test
specimens were obtained using the procedure of uniaxial pressure, these were
dried (110 ° C) and sintered at 1100, 1200 and 1300 ° C, heating rate 5 ° C /
min and 60 min residence time. The following properties were evaluated: water
absorption, apparent porosity, linear shrinkage and flexural strength. It was
observed that AVI sample showed higher flexural modulus of rupture at three
points around 44MPa and ACI sample showed lower value of around 32MPa to
heat treatment at 1300 ° C.

Keywords: heat treatment, phase transformations, mechanical properties.
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