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RESUMO

Nos ultimos anos, a perda de producdo promovida por contamina¢des nas
massas na industria tem sido um dos desafios para a industria Ceramica de
Revestimentos. Estas perdas influenciam diretamente o0s custos e
consequentemente o desempenho da competitividade das industrias frente ao
mercado. A regido de Santa Gertrudes € considerada atualmente, no Brasil, o
maior poélo cerdmico na fabricacdo de pisos e revestimentos ceramicos e com
tendéncia ao crescimento. O Poélo situa-se sobre a formacdo geoldgica do
Corumbatai que é fonte rica de matérias-primas para a producdo de
revestimentos ceramicos. Este estudo avalia o comportamento das argilas
carbonéticas da Formacdo Corumbatai e também o comportamento de varios
carbonatos aditivados em massas ceramicas utilizadas no processo de
fabricacdo de pisos e revestimentos do Pélo. Comprova-se que as argilas
carbonéaticas da Formacdo Corumbatai podem produzir produtos de alta
porosidade e que as reacdes do calcario podem provocar furos, depressoes,
rompimento tardio da camada do esmalte e elevacdo na absor¢cdo de agua nos
revestimentos ceramicos. Os defeitos produzidos por calcarios podem ser
reduzidos e eliminados através da racionalizacdo do processo de escolha e
beneficiamento das matérias-primas que compde as massas, aléem do
aprimoramento do conhecimento da matéria-prima e um planejamento de lavra

adequado.

Palavras Chave: 1. Defeitos Ceramicos 2. Carbonatos no Pdélo Ceramico de

Santa Gertrudes; 3. Argilas da Formacéao Corumbatai; 4. Processo Via Seca.



ABSTRACT

In recent years, the loss of production has been promoted by the mass
contamination in industry, that has been one of the challenges for the Ceramic
coating industry . These losses directly affect the costs and consequently the
performance of the competitiveness of industries facing the market. The region
of Santa Gertrudes is today, in Brazil, the largest center for the manufacture of
ceramic floor and wall tiles and prone to growth. The Pole is situated on the
geological formation of Corumbatai which has rich source of raw materials for
the production of ceramic tiles. This study evaluates the behavior of clays and
carbonates Training Corumbatai also the behavior of various carbonates
containing additives on ceramic used in the manufacture of floor of the Pole.
Proves that the formation of Corumbatai carbonate clays can produce high
porosity and the reaction of the lime can cause holes, depression, later
disruption of the enamel layer and increase in water absorption in ceramic tiles.

The defects produced by lime can be reduced or eliminated by streamlining the
selection and the processing of raw materials that make up the masses, in
addition to improving the knowledge of raw materials and an appropriate mine

planning.

Key words: 1. Ceramic defects; 2. Carbonates in Ceramic Pole Santa

Gertrudes; 3. Clays Formation Corumbatai; 4.Process Dry Way.
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Estudo de Defeitos Causados por Carbonatos em Revestimentos
Ceramicos Fabricados por Via Seca no Po6lo Ceramico de Santa

Gertrudes

1 - INTRODUCAO

A maioria das industrias localizadas na regidao de Santa Gertrudes utiliza o
processo de moagem “via seca” de fabricacdo de pisos e revestimentos ceramicos.
Estas industrias e algumas empresas de mineracdo extraem e beneficiam rochas
sedimentares da Formacdo Corumbatai para a confeccdo da base (biscoito) dos
revestimentos. O material utilizado para o acabamento (engobe, fritas, esmalte e
pigmentos) € adquirido de empresas especializadas, as quais obtém as matérias-
primas de outras regifes do pais e mesmo do exterior.

O presente trabalho tem por finalidade estudar os defeitos causados por
carbonatos, além de avaliar seu comportamento quando presentes nas argilas e em
massas ceramicas utilizadas na fabricacdo de pisos e revestimentos ceramicos
fabricados por via seca no Pdlo Ceramico de Santa Gertrudes.

Segundo estudos realizados por integrantes da linha de pesquisa Qualidade
em Ceramica do DPM/IGCE/UNESP-Rio Claro (Masson, (2000); Christofoletti,(1999)
e (2003); Motta, (2001) e (2004); Ferrari, (2003); Figueredo (2003); Zanardo, (2003);
Bernardes, (2006); Coutinho (2005); Roveri, (2001); Costa et. al, (2007); entre outros),
o argilomineral predominante na Formacédo Corumbatai, na regido de Rio Claro € a
illita, secundada por albita, clorita, quartzo, carbonatos e hematita, entre outros. Ainda
ocorre argila montmorillonitica como produto de alteracdo supérgena da clorita, illita e
feldspatos; interestratificados regulares e irregulares. A caulinita aparece no material
superficial afetado mais intensamente pelo intemperismo. Outros minerais que Sao
encontrados frequentemente sdo: quartzo (sempre presente), feldspato (com
predominéancia do tipo albita), analcima, hematita, goetita, magnetita, calcita, dolomita

e gibsita (esta ultima em associacdo com a caulinita nos solos mais evoluidos). As
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caracteristicas fisicas e quimicas destas argilas sdo importantes para orientar a sua
utiizacdo e é sabido, com base em estudos realizados por empresas que ja
comercializam esta matéria-prima, que elas sdo ideais para fabricacdo de pecas
ceramicas.

O carbonato representado, principalmente, por calcita e dolomita/ankerita é
considerado o principal contaminante presente na matéria-prima ceramica
proveniente dos litotipos que constituem a Formacdo Corumbatai. O carbonato se
encontra em quantidade variavel nas argilas (rochas sedimentares) da Formacao
Corumbatai e estéo distribuidos basicamente de duas maneiras: de forma localizada
em fraturas abertas, na qual houve percolacdo de fluidos durante a diagénese e de
forma disseminada, em especial, nos leitos e bancos mais siltosos da porcao
intermediaria a superior da Formacédo Corumbatai, chegando neste caso a perfazer
mais de 10% do volume. Cabe ressaltar que, na porgdo superior da coluna
estratigrafica, localmente, aparece banco centimétrico a decimétrico de carbonato. As
principais espécies de minerais carbonaticos presentes na Formacao Corumbatai séo
a calcita [CaCOg3] e a dolomita [CaMg(COs3),] e/ou ankerita [Ca(Fe,Mg)(CO3),], sendo
0 primeiro amplamente dominante nos veios. O carbonato, quando mal beneficiado e
em quantidades elevadas nas massas, pode provocar o aparecimento de defeitos nas
pecas ceramicas, tais como furos e trincas superficiais nos esmaltes, com
consequente aumento na absor¢cdo de &gua e queda na resisténcia mecanica
(MARTIN, 2004).

O processo via seca de producao de pisos e revestimentos é de baixo custo e
competitivo, comparado aos outros processos existentes (via Umida e extrusdo). As
perdas de producdo sao causadas principalmente pela falta de uniformidade das
massas utilizadas no processo de fabricacdo. Essas perdas s&o provocadas
principalmente pela deficiéncia no processo de mistura entre as argilas utilizadas que
sdo mecanicas e realizadas sem um controle rigido de mistura. Outros fatores que
potencializam as perdas no processo produtivo € a falta de monitoramento,
tratamento e controle dos contaminantes presentes nas argilas utilizadas pelas
industrias da regido. Dentre os principais contaminantes estdo os carbonatos, quartzo,
magnetita, micas, entre outros (AMOROS,1991).

A realizacdo de ensaios de caracterizacdo, diagnéstico e metodologia de

pesquisa, permite investigacbes mais apuradas, capazes de indicar as causas e 0S
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limites de seguranca que impecam o aparecimento dos defeitos durante o processo
de fabricacdo. (AMOROS,1991).

O tratamento de defeitos ou entdo melhoria da qualidade de um material sera
sempre atual, porque a evolucdo da qualidade € um problema sempre “aberto” e
“eterno” da producdo. Pode-se evitar a ocorréncia dos defeitos por meio da
implementacédo de agdes que eliminem as suas causas, conduzindo assim ao
aumento da qualidade e a melhoria continua dos processos envolvidos. O controle de
um defeito pressupbe o0 conhecimento de sua origem para ser eliminado
satisfatoriamente. No caso da matéria-prima da Formacdo do Corumbatai os
mecanismos de formacao de defeitos nas pecas ceramicas nao sdo bem conhecidos
e as solucbes adotadas seguem processos empiricos. (AMOROS,1991).

Embasado na qualificacdo dos limites de tolerdncia da massa ceramica
relativamente a presenca de carbonatos, tamanho dos grdos (granulometria), bem
como a presenca de minerais associados e curva de queima utilizada no processo de
fabricacdo pode-se avaliar os defeitos produzidos e analisar a influéncia de cada
variavel na deteriorizacdo do acabamento superficial do pavimento ceramico e seu
comportamento frente as suas propriedades mecanicas. (AMOROS,1991).

Hoje o P6lo Ceramico tem buscado a sustentabilidade através da certificacao
de seus produtos e processos ISO (9000:2008). Zacharias (2009) salienta que a
sustentabilidade podera ser obtida através da adogdo de politicas e estratégias que
satisfagca ndo apenas as aspiracfes atuais, mas também através da definicdo de
capacidades, respondendo assim a uma oportunidade ou risco emergente. Através da
busca pelo aprendizado, as organizagcbes devem aprimorar e formular o
conhecimento e assim adquirir capacitagdes e experiéncias que possibilitam integra-
las no conhecimento organizacional que pode ser compartilhado e utilizado para dar
suporte a seus processos de aprimoramento e inovacdo. O uso do conhecimento
adquirido pode ser feito por meio da simples reutilizacdo das solugbes existentes que
ja tenham funcionado e também pode vir pela adaptacdo de antigas solucdes para
problemas novos. Quanto mais rapido o conhecimento puder ser mobilizado e
utilizado, mais competitiva podera ser a organizacdo, aprimorando a sua

sustentabilidade.
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1.1 - Panorama da industria de revestimentos ceramicos do Po6lo Ceramico de
Santa Gertrudes

A regido de Santa Gertrudes esta no ramo ceramico desde o inicio do século
XX produzindo, inicialmente, tijolos e telhas e com o passar dos anos movido, pelo
desenvolvimento sécio-econdmico regional, modificou assim sua producéo para tubos
e lajotas ceramicas ndo esmaltadas e isto foi a primeira evolucdo ocorrida na regiao,
que despertou 0s empresarios para um novo segmento de mercado que trouxe bom
retorno financeiro. Através dos investimentos e inovacdes tecnoldgicas e, a partir da
década de 80, o Pdlo voltou-se para a fabricacdo de pisos e revestimentos ceramicos
através da moagem a seco, prensagem, esmaltacdo e monoqueima rapida. Desde
entdo, ha um continuo aumento de producdo e preocupag¢do com 0O aprimoramento
tecnolégico. (MOTTA, 2004).

Para se ter uma idéia de sua importancia econémica firmou-se no Pdlo 43
industrias de pisos e revestimentos ceramicos das 60 existentes no estado de Sédo
Paulo. Como parte do crescimento experimentado nas Ultimas décadas o Pdélo
Ceramico de Santa Gertrudes ja é responsavel por 71% da producdo de pisos e
revestimentos do Estado é de 45% da producdo brasileira. (ANFACER, 2009).
Geograficamente o Po6lo Ceramico de Santa Gertrudes abrange os municipios de
Santa Gertrudes, Cordeiropolis, Rio Claro, Limeira, Ipeluna, Iracemapolis, Piracicaba e
Araras. Estrategicamente localizado o Polo encontra-se proximo aos grandes centros
consumidores e fornecedores de matéria-prima € também uma regido de facil acesso,
devido a existéncia de varias estradas de rodagem (Rodovia Anhanguera, Rodovia
dos Bandeirantes, Rodovia Washington Luis) e ferrovias que facilitam a distribuicdo e
a logistica de escoamento de seus produtos para todo o territério brasileiro e também
aos portos que escoam as exportagdes de seus produtos. Sua principal atividade é a
fabricacdo de ceramica vermelha, principalmente da linha de revestimentos ceramicos
esmaltados e produzidos pelo processo via seca de fabricacdo. A prépria regiao
constitui-se num atraente mercado consumidor com cerca de 1,5 milhfes de
habitantes e uma das melhores infra-estruturas do estado, em termos da
comunicacdo, energia elétrica, gas natural e mdo de obra especializada, entre
outros.(MOTTA, 2004).
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2 - OBJETIVO

O presente trabalho, na sua vertente académica, tem por finalidade a
compreensdao dos processos formadores de defeitos como os furos, trincas e
depressdes nos produtos ceramicos de revestimentos fabricados nas industrias que
integram o Polo Ceramico de Santa Gertrudes, cuja origem tem sido atribuida a
presenca de minerais carbonaticos no minério, ou seja, nas argilas da Formacéao
Corumbatai.

A aplicacdo dos conhecimentos assim obtidos podera constituir-se em
importante contribuicdo para melhorias quantitativas e qualitativas na industrializagao
dos produtos, com consequentes melhorias na competitividade e menor geracéo de
residuos solidos, liguidos e gasosos que afetam o meio ambiente da regido.

Para se alcancar os objetivos propostos que € de caracterizar intrinsecamente
0s processos formadores de defeitos nos pisos e revestimentos ceramicos fabricados

na regido de Santa Gertrudes, adotou-se o seguinte método de trabalho:

e Estudo de uma mina da Formacdo Corumbatai constituida por argilas
carbonéticas;
e Aditivacdo e estudo dos defeitos provocados por carbonatos em massas

ceramicas que utilizam argilas da Formacgéo Corumbatai.

3 - METODOS

Considerando os objetivos a serem atingidos adotou-se a seguinte

metodologia:

¢ Inicialmente desenvolveu-se uma extensiva revisdo bibliografica com énfase aos
problemas similares ao observado no Polo ceramico. Esta atividade durou todo o

periodo necessario para realizar os estudos demandados.

¢ Realizou-se também uma etapa de trabalho de campo com a finalidade de coletar,
sistematicamente, amostras do minério de argila (matéria-prima). Esta etapa teve

por finalidade conhecer o comportamento ceramico de argilas carbonaticas da
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Formacdo do Corumbatai. Através da caracterizacdo fisica e quimica das
matérias-primas (Teste 1), podemos compreender o comportamento das
propriedades das argilas carbonaticas e a influéncia do calcario no desempenho
ceramico destas matérias-primas, além de verificar sua potencialidade em compor
massas para produtos de alta porosidade que, por enquanto, ainda ndo sao
produzidos por nenhuma empresa do Pélo ceramico pelo processo via seca. A
escolha da mina a ser estudada foi baseada em estudos realizados por
Christofoletti (2003), que concluiu que a Mina Morro Alto (jazida Rocha) possui
argilas com caracteristicas carbonaticas, com a presenca da dolomita, e com o
mineral calcita em altas porcentagens, chegando a atingir valores de 10,02% de
(CaO+MgO).

Localizag&o da mina Morro Alto — Araras/SP

A mina Morro Alto esta situada no municipio de Araras no estado de Sao Paulo
préxima a rodovia Anhanguera (SP — 330), coordenadas 22° 18" 19° 23" S e 47°
25" 15° 65” W (Figura 1). Possui acesso pela estrada vicinal na marginal da
rodovia (Figura 2). A localizagdo da mina encontra-se envolvida por um sistema
viario privilegiado, destacando-se neste sistema as Rodovias Bandeirantes (SP-
348), Washington Luis (SP-310), Fausto Santomauro (SP-127) e Wilson Finardi
(SP-191). Nas proximidades da mina também esta localizada a estrada de ferro da
FEPASA S.A.
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LOCALIZAGAO DA LAVRA MORRO ALTO

JAZIDA PAGANOTE

TERRENO DE SECAGEM JAZIDA PAGANOTE

Figura 2 — Mapa de localizacdo mina Morro Alto. Mapa do Estado de S&o Paulo (principais rodovias e
estradas). Google Maps — modificado (2010).
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Amostragem

A amostragem foi realizada tendo como objetivo coletar uma amostra significativa
e representativa de cada camada a ser estudada. Coletou-se cerca de 30 Kg de
material de cada camada. Todas as amostras foram quarteadas individualmente
para a homogeneizacdo. Apds a coleta as amostras foram moidas, peneiradas e

enviadas para testes laboratoriais.

Realizou-se também uma etapa de aditivacdo de porcentagem de carbonatos
(calcério calcitico incrustado, calcario dolomitico e calcita cristalina). Nesta etapa
do trabalho aditivou-se uma massa utilizada na fabricacdo de pisos e
revestimentos no P6lo Ceramico de Santa Gertrudes, com o objetivo de provocar
defeitos e em seguida, estuda-los analisando suas transformacdées e influéncia no
produto final e contribuir para melhorias.

Para a realizacao dos testes foi utilizada como matéria-prima a massa que estava
sendo utilizada no processo de fabricacdo da industria Ceramica Rocha. A
empresa utiliza como matéria-prima de sua massa argilas das Jazidas Cruzeiro e
Pieroni, situadas nas cidades de Limeira e Rio Claro, respectivamente. As argilas
destas jazidas compdem boa parte das massas das industrias do Polo Ceramico
de Santa Gertrudes.

Esta etapa foi dividida em 4 testes na qual temos o teste 2, 3, 4 e 5. O teste 2 foi
realizado com o objetivo de avaliar o comportamento do calcario calcitico
incrustado, ou seja, calcario encontrado em incrustacdes das camadas de argilas
nas frentes de lavras, sendo o principal contaminante encontrado na regido. Neste
teste foram adicionados 5%, 10%, 15% e 30% (em massa) de calcario incrustado,
em faixas de granulometrias de: 35# - 40#, 40# - 80# e 80# - 200# - ABNT). O
teste 3 foi realizado utilizando uma menor teor de aditivo (calcario incrustado) do
gue no teste 2. O proposito da reducédo dos teores € de amenizar os efeitos do
contaminante, sendo reduzidos os teores para 0,5%, 1%, 2% e 4% nas faixas de
gralumetria de (35# - 40#, 40# - 80# e 80# - 200# - ABNT). O teste 4 foi realizado
utilizando calcéario dolomitico como aditivo contaminante, onde foi utilizado os
teores de 0,5% e 4% nas faixas granulométricas de 200# - 230#, 230# - 325#,
325# - 400#, 400# - 500#. O teste 5 foi realizado utilizando calcita cristalina como



26

contaminante nos teores de 0,5% e 4% e faixa granulometria de 200# - 230#, 230#
- 325#, 325# - 400#, 400# - 500#.

Os testes 2, 3, 4 e 5 foram utilizadas pecas conformadas em laboratério em

seguida esmaltadas em linha industrial e queimadas em forno industrial.

Para a realizacdo do presente trabalho também se realizou trabalhos laboratoriais.

As principais técnicas de caracterizacao realizadas foram:

. Analises Térmicas Diferenciais (ATD), estas foram realizadas pelo SENAI -
Laboratério de Desenvolvimento e Caracterizacdo de Materiais - LDCM de
Criciama. Este teste tem como finalidade analisar as reacdes que liberam ou
que absorvem calor (reacdes endo e exotérmicas) nas amostras durante a
queima. Instrumento utilizado: STA 409EP. Range — 20 °C/10.0 K/min)/1.110
°C. Procedimento PR-CC-128.

. Andlises Térmicas Gravimétricas (ATG). A finalidade da ATG e avaliar as
perdas de massa que ocorrem nas amostras durante a queima. Estes testes
foram realizados pelo Laboratério de Desenvolvimento e Caracterizagdo de
Materiais (LDCM) SENAI/SC - Cricidma. Instrumento utilizado STA 409EP.
Range — 20 °C/10.0 K/min)/1.110 °C. Procedimento PR-CC-128.

. Andlises Quimicas (método utilizado: FRX — Fluorescéncia de Raios X), estas
analises foram realizadas nos laboratorios da UNESP — Campus de Rio Claro
com o objetivo de identificar os 6xidos presentes nas amostras estudadas.

. Difracdo de Raios X (DRX): este teste tem por finalidade identificar as fases
minerais presentes nas amostras estudadas. Os testes de DRX foram
realizados no departamento de petrologia da UNESP (Campus de Rio Claro)

. Caracterizacdo Fisica: esta caracterizacdo engloba os testes de retracdo total
(RT), absorcdo de agua (AA), teste de ruptura a flexdo (TRF), perda ao fogo
(PF). Estes testes tiveram como objetivo avaliar o comportamento ceramico
das amostras estudadas e foram realizadas nos laboratérios do Centro
Ceramico do Brasil e também no laboratério ceramico da UNESP (Campus de
Rio Claro).

. Caracterizacdo Microscopica: estes testes tiveram como objetivo analisar as
fases minerais formadas e também as fases minerais preexistentes nas

amostras estudadas. A caracterizacdo Microscopica foi realizada nos
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laboratérios épticos (Departamento de Petrologia) da UNESP (Campus de Rio
Claro).

7. Granulometria: este teste foi realizado com o objetivo de separar em
diferenciadas faixas de tamanhos de gréos as amostras estudadas. O método
utilizado foi o de separacdo mecanica por vibracdo em peneiras. O laboratorio
utilizado para a execucdo dos ensaios foi o laboratorio ceramico da UNESP

(Campus de Rio Claro).

Um sumario dos procedimentos adotados durante a execuc¢do dos trabalhos
podem ser observados nos fluxogramas 1 (Teste 1) e fluxograma 2 (Testes 2,3,4 e
5).



e Fluxograma 1l — Métodos Teste 1

ESCOLHA DA AREA DE TRABALHO

TRABALHO DE CAMPO

COLETA DAS AMOSTRAS

28

PREPARACAO DAS AMOSTRAS

BRITAGEM
SECAGEM
MOAGEM
PENEIRAMENTO
CONFORMAGAO DE CORPOS DE PROVA
QUEIMA EM LABORATORIO

(CURVA DE QUEIMA - ANEXO 1)

CARACTERIZACAO MICROSCOPICA, FiSICA E QUIMICA EM LABORATORIO

FRX

DRX

ATD/IATG ANALISE VISUAL

Onde:

COR DE QUEIMA

DESCRICAO
MICROSCOPICA

CARACTE
CERA

RIZACAO
MICA

ENSAIOS CERAMICOS

RT PF TRF

FRX — Analise Quimica por Fluorescéncia de Raios X

DRX — Analise Mineralégica por Difracao de raios x

ATD — Andlise Térmica Diferencial
ATG — Analise Térmica Gravimétrica
RT — Teste de Retracao Total

PF — Teste de Perda ao Fogo

TRF — Tensé&o de Ruptura a Flex&o

AA — Absorcéo de Agua
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e Fluxograma 2 - Métodos dos testes 2, 3, 4 e 5 realizados com a aditivacédo de

carbonatos

TESTE 2 - 5%, 10%, 15% e 30 % de contaminante, com dimensdes nas malhas: 35# — 40#, 40# — 80# e 80# -200#.

TESTE 3 - 0,5%, 1,0%, 2,0% e 4,0 % de contaminante, com dimensdes nas malhas: 35# — 40#, 0#, 40# — 80# e 80# - 200#.

TESTE 4 - 0,5% e 4,0 % de calcario dolomitico, com dimensdes nas malhas: 200# - 230#, 230# - 325#, 325# - 400#, 400# - 500#.

TESTE 5 - 0,5% e 4,0 % de calcita cristalina, com dimensdes nas malhas: 200# - 230#, 230# - 325#, 325# - 400#, 400# - 500#.

COLETA DA MASSA REFERENCIA —

ESCOLHA DOS ADITIVOS

CARACTERIZACAO

| | | TESTE 4 TESTE 5 TESTE2e 3
DRX FRX GRANULOMETRIA CALCARIO CALCITA CALCARIO
DOLOMITICO PURA INCRUSTADO
ADITIVACAO E PREPARO DAS AMOSTRAS |
|

BRITAGEM
SECAGEM QUEIMA DE CORPOS FRX ATDIATG DRX
MOAGEM
PENEIRAMENTO DE PROVA EM FORNO

DOSAGEM E MISTURA
CONFORMAGAO DE CORPOS DE PROVA
(prensagem, secagem e esmaltacéo (linha industrial)

INDUSTRIAL

Onde:

CARACTERIZACAO FiSICA E MICROSCOPICA EM LABORATORIO

DESCRICAO

ENSAIOS CERAMICOS

MICROSCOPICA

RT ANALISE
VISUAL

FRX — Andlise Quimica por Fluorescéncia de raios x

DRX — Andlise Mineraldgica por Difragéo de raios x

ATD — Andlise Térmica Diferencial

ATG — Andlise Térmica Gravimétrica

RT — Teste de Retracdo Total

AA — Absorcéo de Agua
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e O minério caracterizado de acordo com os resultados obtidos nos itens 3 e 4 foi
submetido a testes industriais, para observacdo do seu comportamento em
condicBes de linha industrial. Os corpos de prova foram confeccionados em
laboratério (conforme metodologia em anexo) e a posteriormente enviados a linha

industrial, onde as pecas foram esmaltadas e queimadas em forno a rolos.

¢ Finalmente todos os resultados obtidos foram reunidos e integrados e analisados

para consubstanciar a presente tese de doutorado.

4 - CONSIDERA(;()ES GERAIS SOBRE O TEMA
4.1 - A IndUstria brasileira de revestimentos ceramicos e o mercado mundial

Segundo a ANFACER (2008), o mercado mundial de revestimento ceramico
apresenta tendéncias de crescimento, a China é lider em producdo e consumo. O
Brasil € um dos principais protagonistas no mercado mundial de revestimentos
ceramicos, ocupando a terceira posi¢cédo no ranking mundial de produtores. Em 2008,
foram produzidos 713,14 milhdes de m? e vendidos 636,8 milhées de m? (mercado
interno mais exportacoes).

Além disso, o Brasil € o segundo maior mercado produtor e consumidor
(605,4 milhdes de m?), e ocupa o quinto lugar em exportacdo. Em 2009 foram
vendidos 713,4 milhdes de m? (mercado interno mais exportacées). As vendas totais
e a producdo tiveram crescimento de 10% no ano. E importante salientar que as
exportacdes realizadas pelas industrias do Polo Ceramico de Santa Gertrudes ainda
estd prejudicada pelo fato de que a qualidade necessaria dos produtos para
exportacdo ainda € insuficiente para preencher as exigéncias do mercado
internacional.

A industria brasileira tem aumentado sua capacidade produtiva nos ultimos
anos e atualmente possui uma capacidade produtiva de 781 milhdes de m? (em
2009).



31

4.2 — O processo de fabricagcao de revestimentos ceramicos

Hoje em dia cerca de 65% das
Industrias Ceramicas instaladas no
pais utilizam o processo via seca de
producdo e 35% utilizam o processo
via umida de fabricacdo (Figura 3). A
maioria das industrias no pais tem
escolhido o processo via seca, pois

neste processo de fabricacdo ¢é
Figura 3 - Gréafico representativo da % de

possivel atingir menores custos de indUstrias instaladas que utilizam o processo via
seca de fabricacdo e o processo via Umida.
fabricagéo. Fonte Anfacer 2009.

Em geral, as placas ceramicas se classificam em pisos e revestimentos,
segundo o modo que irdo ser empregadas, no chdo ou paredes. Outro tipo de
classificacdo normalmente empregada € a cor de queima da base ou biscoito branco
ou vermelho.

Segundo Seibel (2001), Associacdo Brasileira de Ceramica, na Espanha se
fabricam pecas para pisos e revestimentos vidrados de base branca ou vermelha. A
maior porcentagem da producao corresponde a pecas de base vermelha, devido,
entre outras razoes, a existéncia de jazidas de argilas naturais com caracteristicas
adequadas e muito proximas a area de maior concentracéo industrial. A producéo de
placas ceramicas com base vermelha esta em torno de 90% do total deste pais.

Estudos realizados por Sanchez (1996) demonstram que para a preparagao
de placas ceramicas se utiliza exclusivamente a prensagem, devido a alta
estabilidade dimensional exigida do produto final. A moagem pode ser por via seca ou
umida. No processo de moagem via Umida é utilizada a adigdo de 4gua nas matérias-
primas dosadas e em seguida moidas em moinhos de bolas. Na moagem via seca
ndo ha adicdo de agua, as matérias-primas apenas sao moidas em moinhos de
martelos e/ou moinhos pendulares e em seguida umidificadas e armazenada em silos.
O p6 obtido por via seca possui uma dificuldade maior de preencher os moldes devido
a baixa escoabilidade, pois a geometria do granulado obtido apresenta formato

irregular, dificultando o preenchimento do molde por completo. A fragcdo mais grossa
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produzida pelo processo via seca pode provocar possiveis interacdes entre as
impurezas de maior tamanho existentes nas massas ocasionando inumeros defeitos
nas placas e no esmalte do produto. Por outro lado, se a moagem for feita via Umida
estes problemas sdo minimizados. Neste processo € possivel alcancar fracdes mais
finas do material e a geometria do granulo € mais uniforme e circular, facilitando a sua

homogeneizacgao, sua mistura e densificacao.

4.2.1 - O processo via seca

Estudos realizados por Lolli (2000) relatam que o processo via seca apresenta
as vantagens de ter custos energéticos, de equipamentos e de operacao, mais baixos
em relacdo ao processo via Umida. Do ponto de vista tecnolégico o processo via seca,
guando comparado ao processo via umido, ndo consegue produzir particulas de baixa
granulometria e consequentemente elevadas superficies especificas. Essa deficiéncia
do processo via seca em reduzir o material dificulta também a moagem de eventuais
impurezas contidas na massa. Dessa forma, o emprego do processo via seca ndo €
adequado a producdo de produtos altamente gressificados, queimados em ciclos
rapidos (30 min), quando € necessario moer uma massa composta de varios materiais
(monoqueima de massa branca). A matéria-prima utilizada é composta basicamente
de argilas vermelhas de propriedades semelhantes, principalmente por ser mais
barata e por possuir facilidade de beneficiamento. O processo de producéo via seca e

via Umida esté representado e esquematizado na figura 4.
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Matéria-prima

ﬁ'ﬁ )
Moagem Moagem Preparacéo
Umidificagao Atomizagao de Esmaltes
'
Prensagem Secagem Vidragéo e Queima Produto
* Via Umida seca Decoragéo

Figura 4 - Esquema ilustrado do processo de fabricacéo Via Umida e Via Seca. Instituto de Tecnologia
Ceramica, 1996

O produto é conformado por prensagem, com prensas de grande porte que,
utilizando a massa armazenada nos silos, da forma ao produto. O tamanho e o

formato do produto variam conforme seu modelo de criagdo. (LOLLI, 2000).

A secagem é realizada através de secadores a rolos (secadores horizontais)
ou através de secadores balancins (secadores verticais), onde as pecas sao enviadas
para o interior do secador e 0 equipamento realiza a retirada de parte da agua
presente no produto pela acédo do calor. Neste processo, a resisténcia mecanica das
pecas é aumentada, possibilitando a aplicacdo de decoragbes minimizando possiveis
danos ao produto. (LOLLI, 2000).

O processo de esmaltacdo é realizado através de campanas ou discos, onde
primeiramente € aplicado o engobe sobre a peca (produto este responsavel pela
correcdo de imperfeicbes na superficie das pecas) e sobre o engobe é aplicado o
esmalte (vidrado). Caso deseje-se fabricar pecas com decoragdo é aplicado sobre o
esmalte ou sobre o engobe uma decoracéo (desenho) e depois a cobertura protetiva
(esmalte). (LOLLI, 2000).

A queima ou sinterizacdo do produto é realizado através de um forno de

producéo continua denominada forno de rolos. As temperaturas de queima alcancam
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até 1.170 °C e o tempo de queima é de aproximadamente 23 minutos. (MARTIN,
2004).

4.2.2 - Processo Via Umida

O processo de fabricacdo via umida de revestimentos ceramicos € realizado
utilizando-se uma massa composta por uma mistura de matérias-primas e com
determinadas propriedades (pureza, absorcdo de &gua, resisténcia mecanica,
granulometria, entre outras). (LOLLI, 2000).

Quartzo, filito, talco, argila, feldspato, entre outras, sdo as matérias-primas
mais comumente utilizadas na composicdo das massas para estes produtos.
Geralmente estas matérias-primas sdo fornecidas por varias empresas mineradoras
instaladas em regides diferentes do pais, sendo transportadas por rodovias até o seu
destino. ApOs o recebimento das matérias-primas na fabrica, o material é analisado
segundo suas propriedades e comparado com o padrdo e caso haja aprovagao o
material é liberado para sua utilizagcdo. (LOLLI, 2000).

A dosagem é feita através de balancas instaladas nos caixées alimentadores,
de onde a matéria-prima vai para o moinho. Os moinhos utilizados sdo do tipo
cilindrico rotativo e periddico revestidos com materiais de porcelana, borracha, silex
ou agata. Os agentes moedores séo os seixos (bolas duras que realizam a moagem
por impacto ou atrito) que podem ser de alumina, silex, porcelana ou agata. O
abastecimento do moinho é realizado através de um caixdo alimentador que pesa
cada matéria-prima e a envia até o interior do moinho. A agua € adicionada para a
formacédo da barbotina (suspensdo aquosa composta de agua + matérias-primas).
Nesta barbotina € realizado normalmente o controle da densidade (% de soélidos
existentes em uma suspensao liquida), viscosidade (fluidez da suspensao) e de
residuos (granulometria da suspensdo). Quando os residuos atingem o nivel
especificado, mede-se novamente a viscosidade e a densidade, estando estas dentro
do padrao faz-se a descarga da suspensao enviando-a para tanques de agitacdo para
evitar que os solidos decantem. (LOLLI, 2000).

O processo de secagem da barbotina é feito por um atomizador (secador
continuo) que realiza a retirada da agua e faz a granulacdo da massa pela

pulverizacdo da barbotina em sua camara quente. ApOs o processo de granulacao, a
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massa é armazenada em silos de estocagem para utilizagdo posterior. A partir do
armazenamento a sequéncia do processo é idéntico ao processo via seca de
fabricacdo. (LOLLI, 2000).

4.2.3 - Tipologia dos produtos

O estudo aqui apresentado avalia a utilizacdo das argilas como matéria-prima
principal que correspondem a 100% do material utilizado na formagao do substrato
ceramico, todavia serdo observadas as caracteristicas da classificacdo normativa em
relacdo ao método de fabricacéo, grupo de absorcéo de agua.

A NBR 13818 classifica o produto de acordo com a sua absorcdo de agua
porque esta é uma caracteristica que da uma nocdo geral de como este foi
processado e das suas caracteristicas fisicas e mecanicas.

A maioria dos produtos fabricados atualmente por via seca, na regiao de
Santa Gertrudes, se enquadram no Grupo Bllb, com absor¢cdo de agua entre 6 a
10% (quadro 1). Com o processo de moagem a seco é mais dificil atingir as
caracteristicas técnicas dos produtos ceramicos mais nobres, devido, principalmente,
a distribuicdo granulométrica e morfologia dos pos obtidos neste processo.

Outro fator técnico importante a ser observado nos pisos e revestimentos
ceramicos € a sua resisténcia mecanica. Atualmente a Norma Técnica (NBR 13818)
exige para os produtos da classe Bllb, com absorcdo de 6 a 10% uma resisténcia a
flexdo > 18 MPa e para a carga de ruptura > 800 N e para classe Blla com absorcéo
de 3 a 6% uma exigéncia para a resisténcia a flexdo > 22 MPa e para a carga de
ruptura >a 1000 N (quadro 2).

No processo via umida, a classificacdo dos produtos podem atingir a classe
Bla (porcelanato) devido ao tamanho reduzido das particulas da massa e também
pelas outras matérias-primas utilizadas na formulagdo que possuem caracteristicas
de baixa fusibilidade (alcalis). Ja no processo via seca € muito dificil conseguir
produtos com absorc¢des inferiores a 3% sem provocar deformacdes piroplasticas que

prejudiqguem a sua qualidade. (LOLLI, 2000).
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4.2.3.1 - Classificagdo dos produtos

Quadro 1 — Classificacdo de placas ceramicas segundo sua absorcdo de &gua e
meétodo de fabricacdo (ABNT, 1997, a).

Grupo Bla Blb Blla Bllb Blll

Abs <0,5% 0,5a3% 3 a6% 6 a 10% >10%

Onde:
B — método de fabricacdo (prensado)
l, 1, Il — grupo de absorcéo

a, b — subgrupo

Quadro 2 — Exigéncias quanto aos valores minimos para a resisténcia mecanica de

placas ceramicas para revestimentos segundo a NBR 13818 (ABNT, 1997, c).

Grupo Bla Blla Blb Bllb Bl
Resténcia a Flexao >32 MPa >22 MPa >30 MPa >18 MPa >15 MPa
Carga de Ruptura >1300 N > 1000 N > 1100 N > 800 N > 600 N

Onde: MPa — Mega Paschoal
N - Newton

Obs: Resisténcia a Flexdo e Carga de Ruptura referente a e >7,5 mm.

A classificacdo dos pisos e revestimentos esta baseada na norma NBR-13818
da ABNT. Os produtos ceramicos séo classificados em varios grupos (ver quadro 1 e

2), segundo 0s seguintes critérios:

a) Esmaltadas e ndo esmaltadas;

b) Métodos de fabricagéo (por exemplo: prensado, extrudado e outros)

c) Grupos de absor¢do de agua;

d) Classe de resisténcia a abrasao superficial, em nimero de 5;

e) Classe de resisténcia ao manchamento, em numero de 5;

f) Classes de resisténcia ao ataque de agentes quimicos, segundo diferentes

niveis de concentracao;
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4.2.4 - Caracteristicas dos produtos ceramicos - revestimentos ceramicos

Hoje em dia temos diversos tipos de produtos ceramicos sendo fabricados e
comercializados. Alguns destes produtos possuem alto desempenho técnico e outros
apenas com fun¢des decorativas, destacando o0s pisos e revestimento de média e alta
absorcédo de agua (azulejo), o grés e o porcelanato sdo os mais fabricados.

O termo Grés é designado para se referir ao produto ceramico de baixa
absorcdo de agua. Sua massa pode ser da cor “branca” ou “vermelha”. A
diferenciacdo da cor vai depender da quantidade de 6xidos corantes, dentre os quais
se destacam principalmente o 6xido de ferro e o 6xido de titanio. O processo de
moagem mais empregado para a fabricacdo de produtos de baixa absorcédo € o via
umida. O processo de fabricacdo via umida é o utilizado porque proporciona uma
maior estabilidade dimensional do produto acabado, pois as temperaturas de queima
empregadas em sua fabricacdo sao relativamente altas, comparado as temperaturas
utilizadas no processo via seca. Processos ceramicos que utilizam altas temperaturas,
geralmente ficam sujeitos a variagcdes dimensionais mais intensas, provocadas pela
deformacéo piroplasticas dos produtos ceramicos.

O revestimento ceramico poroso (azulejos) possui uma absorcdo de agua que
€ superior a 10% (BIIl) e geralmente sua resisténcia mecanica € baixa. Revestimentos
porosos geralmente sdo fabricados com a finalidade de compor apenas revestimentos
das paredes e que ndo tenha nenhuma fungcao estrutural. Fundamentalmente, seu
processo de fabricacdo consiste em moagem, geralmente realizado pelo processo via
Uumida de fabricacdo, prensagem, secagem e queima. A massa utilizada para fabricar
este produto geralmente € composta por argila, caulim, calcario (calcita e dolomita),
filito e fluidificantes.

Outro produto com propriedades marcantes e com grande aceitacéo
mercadoldgica € o porcelanato. Porcelanato técnico e/ou porcelanato esmaltado sé&o
termos que designam placas ceramicas para revestimentos cuja absor¢do de agua é
inferior a 0,5% e 0,1%, respectivamente. Aliada a essa baixissima absorcdo de 4gua,
esse revestimento apresenta caracteristicas de altas resisténcias mecanicas e
guimicas. As matérias-primas utilizadas para compor as massas do porcelanato séo:
caulim, feldspato, quartzo, argila e o talco. E importante lembrar que para a fabricagéo
de porcelanato € muito importante a pureza quimica destas matérias-primas. Os

porcelanatos podem ser fabricados utilizando varias formas de decoracédo e efeitos
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que proporcionam o diferencial para este produto. Os efeitos podem ser obtidos
através da adicao de corantes, pigmentos e outros componentes da propria massa ou
através da aplicacdo de esmaltes sob o biscoito. Porcelanatos ndo esmaltados
polidos também s&o bastante apreciados pelo mercado de pisos e revestimentos
ceramicos, sendo que para realizar o polimento superficial se utiliza do mesmo

processo de polimento das rochas ornamentais (BIFFI, 1997).

4.3 — Aspectos geoldgicos de matéria-prima

4.3.1 — Formacao Corumbatai

A argila € a principal matéria-prima utilizada na fabricacdo de pisos e
revestimentos no processo via seca do Polo Ceramico de Santa Gertrudes,
especificamente encontrada na Formacgao Corumbatai.

Mezzalira (1964) informou que o termo Corumbatai como entidade apareceu
pela primeira vez no Relatério da Comissdo Geogréfica e Geologica de S&o Paulo,
referente ao ano de 1916, para designar os “xistos” argilosos e “xistos” betuminosos
com fosseis. A designacdo desta Formacao deve-se a Pacheco (1927) que indicou as
exposicoes correntes no vale do Rio Corumbatai, no municipio de Piracicaba, como
area tipo.

A Formagdo Corumbatai compreende os sedimentos situados entre as
formacdes Irati e Pirambodia nos estados de Sdo Paulo, Goids e Mato Grosso.
(SCHNEIDER, 1974).

Segundo Landim (1970), a Formacdo Corumbatai € a unidade superior do
Grupo Passa Dois, que inclui as formagoes Irati e Rio do Rasto. Sua idade é aceita
como Permiano Superior. Nos estados do Parana, Santa Catarina e sudeste de Séo
Paulo ela pode ser dividida em trés formacdes: Serra Alta, Teresina e Rio do Rasto.

Landim (1970) ressalta que no Estado de Sdo Paulo, esta formacéo aflora no
divisor de aguas dos rios Tieté e Piracicaba, estendendo-se de modo continuo para o
norte, sendo interrompida localmente por sills de diabésio ou falhas, diminuindo em
espessura neste sentido. E coberta discordantemente pelas formacfes Piramboia e
Rio Claro, ocorrendo até perto da divisa com o Estado de Minas Gerais, onde ndo

aflora em funcdo da nédo deposicéo ou erosao.
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Segundo Petri (1982), esta formacédo é constituida litologicamente por siltitos
roxos, verdes castanhos e chocolates, com algumas intercalagdes de arenitos finos e
calcarenitos. Ocorrem também ritmitos sob a forma de laminas alternadas de siltito e
argilito, as quais normalmente ndo alcancam 1 mm. Petri (1982), ressalta que existe
uma equivaléncia temporal desta unidade com a Formag&o Irati, pois nos sedimentos
de Corumbatai, na regido de Santa Rosa do Viterbo (por¢cao norte do estado), foi
encontrada vértebras de mesossauideos, parcialmente articuladas, além de outros
0Ss0s associados a estruturas semelhantes a estromatélitos, podendo esta unidade
representar, num determinado intervalo de tempo, um segmento de paleocosta do
sistema deposicional da Formagao Irati.

A Formacao Corumbatai na bacia hidrografica do Rio Corumbatai, onde ela
tem sido mais estudada, segundo os autores Mendes (1952), Almeida (1953),
Barbosa (1958) e Landim (1970), em sua parte inferior, apresenta siltitos, argilitos e
folhelhos cinzentos a roxo-acinzentados nos afloramentos, podendo possuir
cimentacdo calcéaria e lembrando a Formacédo Serra Alta. Segue-se uma sucessao de
camadas siltosas, ritmicamente alternadas com delgadas camadas cuja litologia varia
entre argilosa e arenosa fina, tanto vertical quanto horizontalmente. A cor vermelha e
arroxeada passa a predominar nas partes médias e superiores da formacdo, onde
também se apresentam lentes e bancos calcarios com até meio metro de espessura.

A maior parte da Formagdo Corumbatai, ndo difere substancialmente da
Formagédo Teresina em Santa Catarina, exceto pela coloragédo predominantemente
avermelhada dos lamitos, pela maior frequéncia de estruturas denotativas de aguas
rasas, exposicao subaerea e pela maior abundancia de calcarios, particularmente os
coquindides, silicificados ou ndo (RONH,1993).

Segundo estudos realizados em 15 amostras de quatro pocos por Ramos
(1993) demonstrou que a sequéncia dos argilominerais compreende montmorillonita,
predominante na maioria das amostras em que ocorre seguida de illita, sempre
presente.

Segundo Zanardo (2003) as illitas presentes na formacdo Corumbatai
geralmente apresentam dimensfes maximas superiores a 10 micras. Entre as argilas
presentes, as illitas chegam a constituir mais de 75% do total dos constituintes do
minério de alguns niveis e menos de 10% em outros niveis de pequena espessura.
Nos niveis basais o teor médio fica pouco acima de 50%. A albita ocorre como

cimento e chega a fase dominante em determinados estratos. O quartzo detritico
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possui tamanho de no méaximo 130 micras. Os clastos terrigenenos, representados
principalmente por quartzo, feldspatos, minerais opacos, muscovita, biotita e clorita,
nos estratos mais arenosos, quando sao mais frequentes, sua quantidade chega a
25% do volume; e a por¢céo de quartzo/feldspato é de 5 partes de quartzo para 2 a 3
de feldspato (geralmente triclinico). Os carbonatos aparecem como cimentos e veios.
Os interstratificados sé&o formados por illita com clorita e/ou esmectita. A hematita
aparece como concentracfes de minasculos cristais e como filetes. A montmorillonita
se forma através de processos de alteracdo supérgena e se concentram nas porcoes
superiores da cava. A caulinita s6 est4 presente em materiais muito alterados por
processos de lixiviacao e é observada em poucas jazidas da Formacgdo Corumbatai.

Como estruturas sedimentares observam-se a presenca de laminagao plano-
paralela, caracteristica da formacéo, laminacdo flaser, fendas de ressecamento,
laminacdo cruzada, marcas ondulares, estruturas estromatoliticas associadas com
calcarios oliticos e, nos corpos arenosos, estratificacdo cruzada de pequeno porte e
laminacdo descontinua (SCHNEIDER,1974).

A formacdo é rica em estruturas singenéticas ou penecontemporanea a
sedimentacdo, como estratificacdes irregulares, microlaminagbes cruzadas,
laminacdes por migracdo de marcas onduladas, greta de contragdo, sucedendo-se as
vezes ritmicamente; ocorrem também estruturas de sobrecarga e estruturas de
deslize (PETRI, 1982).

O contetdo Paleontolégico da Formacdo Corumbatai segundo Simdes (1992)
é representado por fésseis de lamelibranquios ou bivalves (na forma de moldes
silicificados), conchostraceos, ostracodes, peixes cartilaginosos e 0sSso0s, vegetais
principalmente representados por licéfitas Lepidodendrales (Lycopodiopsis derbyi),
gimnospermas Glossopteridales (Glossopteris sp) e megasporo.

O contato de topo da formagcdo Corumbatai ocorre com a Formacao
Piramboia e se da por discordancia erosiva Soares (1973) e Zalan (1987) e é
representada por conglomerado basal, jA o contato dessa formagdo com a sua
subjacente faz-se concordantemente com o topo da Formacao Irati.

Em se tratando de ambiente deposicional nota-se que o0 assunto é
controvertido, pois consideram a parte inferior da formacdo como tendo sido
depositada em ambiente marinho de aguas profundas em condi¢cdes climaticas
redutoras, porém sua por¢ao superior se depositou em 4guas rasas em condi¢cbes
oxidantes sob influéncia de marés (SCHNEIDER, 1974). Ja para Gama (1979) as
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suas caracteristicas faciol6gicas indicam planicies de maré, interpretando-se,
esporadicamente, depdsitos de “offshore”, sendo admitidas condicdes mais
continentais para o topo. Foram também diagnosticados depdsitos de laguna e barras
de maré de ocorréncia restrita. A sedimentacdo da Formacdo Corumbatai teria
ocorrido preferencialmente em zona de transicdo entre alto-mar e face de praia,
sendo sua disposicdo marcada por flutuagdes do nivel do mar, em condi¢cbes mais
oxidantes do que as da Formacdo Estrada Nova (SOUZA, 1997). A deposicdo da
Formacédo Corumbatai deve corresponder a condicfes de dguas gradativamente mais
rasas ou a ambientes costeiros influenciados por tempestades (RONH,1993).

As pesquisas dos integrantes da linha de pesquisa “Qualidade em Ceramica”,
com base na mineralogia, especialmente na presenca significativa de albita
diagenética, e de aspectos texturais, indicam que a deposicado de toda a sequéncia
ocorreu em condi¢cdes de clima seco com a precipitacdo de sais de sodio e potassio,
em ambiente de plataforma rasa sob influéncia de mares, sem ou com raras
exposicoes aéreas no pacote basal (cerca de 10 metros, que exibe cores
primarias cinza esverdeadas) e frequentes exposi¢cdes no restante da coluna que
apresenta cores primarias vermelhas indicando ambiente oxidante (ZANARDO, 2003).

Christofoletti (1999) avaliou as caracteristicas das argilas da maioria das
jazidas e minas da regido do polo ceramico de Santa Gertrudes, concluindo que as
argilas da Formacao Corumbatai podem ser consideradas argilas com teores médios
de fundentes, principalmente o K20, Na:O e Fe:0s. De acordo com as demais

caracteristicas fisicas e tecnoldgicas por ele estudadas.

4.3.2 — Argilas llliticas

O termo argilominerais refere-se aos silicatos hidratados de reticulado
cristalino em camadas (lamelar) ou de estrutura fibrosa constituida por folhas planas
ou camadas continuas de tetraedros, condensados com folhas ou camadas
octaédricas. Para a maioria dos pesquisadores Raviglioli (1989) e Souza Santos
(1989) o termo argilomineral refere-se a um grupo mineral dos silicatos, denominado
de filossilicatos. Porém, para outros, os minerais da fracdo argila também incluem

outros minerais de granulagédo muito fina a coloidal.
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Segundo Raviglioli (1989), a estrutura dos filossilicatos € constituida por
tetraedros de silicio compartilhado, em duas dimensdes, formando uma folha, nas
quais trés dos quatro oxigénios dos tetraedros SiO, sdo compartilhados com
tetraedros vizinhos, levando a uma relacdo Si:O = 2:5, que é denominada de folha
“siloxama” ou simplesmente folha tetraédrica (T).

Segundo Barba (1997), a illta € um termo geral aplicado aos minerais
micaceos de argila e possui estrutura cristalina semelhante a montmorillonita,
diferente desta por possuir uma maior substituicdo de silicio por aluminio, o que gera
uma carga maior, sendo 0 potassio o cation neutralizante, com espacamento basal
fixo em 10 A. Para Souza (1989), a illita difere das outras micas bem cristalizadas,
como a muscovita e biotita, por apresentar menos silicio substituido pelo aluminio. A
illita possui menor carga estrutural, menos potassio interlamelar e menor regularidade
no empilhamento das camadas, em relacao as micas. Barba (1997) ressalta que no
processo produtivo, a illita, juntamente com a clorita, possui plasticidade intermediaria
entre a caulinita e a montmorillonita e ndo apresenta dificuldades de secagem.

Barba et. al. (2002) relata que o comportamento térmico inicial das argilas
illiticas sé@o diferentes das argilas caoliniticas, principalmente em suas reacdes de
decomposicdo, mas no final do processo de decomposicdo elas se assemelham
principalmente no que se refere a formagéo de mulita. A Analise Térmica Diferencial
(ATD), a Analise Termo Gravimétrica (TG) e a Analise Térmica Diferencial
Gravimétrica (DTG) de uma argila illitica (figura 5) demonstram que antes de alcancar
a temperatura de 400 °C, as moléculas de agua adsorvida fisicamente s&o eliminadas
produzindo um pico endotérmico que se observa na temperatura de 130 °C, entre os
400 e 500 °C a maior parte da agua estrutural é eliminada onde produz um pico
endotérmico a 540 °C, a curva gravimétrica demonstra que a agua é eliminada de

forma gradual até o inicio da fuséo.
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Figura 5 — Curva de ADT, ATG E TG de uma illita. Barba et. al. (2002).

Entre 800 e 850 °C, ocorre uma rapida estabilizacdo da estrutura da illita
produzida pela perda drastica da superficie especifica produzindo um efeito
endotérmico a cerca de 900 °C com formacdo de espinélio toda a estrutura de illita
desaparece. Apds atingir a temperatura de 950 °C o Corindon (a- Al203) comeca a
cristalizar e neste momento estao presentes trés fases cristalinas (espinélio, hematita
e corindon), mas nao ha formacéao de silicato. Os primeiros tracos de fusdo ocorrem
a partir de 1050 °C e de acordo com o aumento da formacéo da fase liquida ocorre a
diminuicdo da fase cristalina presente que desaparecem a 1450 °C. Ap6s o inicio da
fuséo, as trés fases cristalinas iniciais se dissolvem no meio liquido e reagem com a
silica formando mulita. A quantidade de mulita é aumentada até atingir 1200 °C,
momento em que inicia a dissolucdo total no meio liquido. Estas transformacdes séo
responsaveis pelas propriedades fisicas dos produtos ceramicos principalmente a

absorcao de agua e a resisténcia mecanica (BARBA et. al., 2002).
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4.3.3 — Principais impurezas nas argilas

4.3.3.1 — Matéria organica

Segundo Barba et. al. (2002) entre as impurezas mais comuns encontradas
em argilas estd a matéria organica. O tipo e a quantidade de matéria organica
presente nas argilas, por sua vez, dependem da vegetacdo que a originou e da
natureza dos processos geoldgicos envolvidos com a sua formacao (litificacdo) e,
além disso, a matéria organica influéncia diretamente na coloracdo da argila e, a
depender do seu contetdo, pode levar ao surgimento do chamado de coragéo negro,
que corresponde a mancha escura que surge no centro das pecas, sendo
considerado um grave problema quando ocorre em grande intensidade, provocando
inclusive a deformacéo das pecas.

A presenca da matéria organica induz a ocorréncia de reacdes exotérmicas
entre as temperaturas de 300 e 500 °C, que € quando ocorrem as trocas energéticas
caracteristicas dos minerais argilosos. E importante lembrar que durante o processo
de oxidacao no aquecimento, o carbono desprende calor (por se tratar de uma reacao
exotérmica) e este efeito € proporcional a quantidade de matéria organica presente
nas argilas (BARBA, 2002).

4.3.3.2 — Minerais de ferro

Os principais minerais de ferro encontrados nas argilas sdo: magnetita
(Fe30as), hematita (a-Fe20s3), limonita (FeO.OH.nH20), goetita (a-FeO.OH), e a
siderita(FeCOg3). A presenca de minerais de ferro interfere na coloragcdo da argila
antes e depois da queima. As rochas “in natura” apresentam cor roxa quando estas
contém hematita, amarela quando apresentam a limonita, marrom quando possuem
goetita, cinza-escuro ou marrom quando nelas existe siderita (BARBA et. al., 2002).

Barba et. al. (2002) relata que as condi¢cdes de queima (temperatura, tempo
de queima e atmosfera do forno), o grau de oxidacdo dos minerais de ferro, sua
integracdo nas estruturas cristalinas e sua dissolucdo no meio vitreo repercute
diretamente sobre a cor da argila queimada, geralmente produzindo as cores com

diversos tons de vermelho, marrom, bege e cinza.
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4.3.3.3 - Carbonatos

Segundo Barba et. al.,, (2002) o carbonato de célcio e o carbonato de
magneésio sao 0s principais constituintes das rochas sedimentares carbonaticas. Os
grupos aniénicos COs;” dos carbonatos sdo unidades fortemente ligadas e
compartilham oxigénios entre si. S8o eles que sdo responsaveis pelas propriedades
destes minerais. Os carbonatos anidros mais importantes pertencem a trés grupos
isoestruturais: o grupo da calcita, o da aragonita e o grupo da dolomita. Dentre estes
0S minerais mais empregados na inddstria ceramica sdo a calcita e a dolomita, por
serem matérias-primas baratas e propriedades fisicas e quimicas apreciaveis e

também pela quantidade de jazidas disponiveis.
4.3.3.3.1 — Calcita

A calcita (CaCOg3) cristaliza no sistema trigonal ou hexagonal R (Figura 6). A
maior parte das calcitas possuem uma composicao relativamente proxima a CaCOs3
pura com 56% de peso CaO e 44% de CO, . (BARBA et. al., 2002)

Figura 6 — Estrutura dos Carbonatos-
Barba et al. (2002).

A calcita apresenta-se, usualmente, em cristais, ou em agregado de granulos
entre grosso e fino. Também em massas de granulacao fina a compacta, terrosas, e

sob a forma de estalactites. A calcita € infusivel (DANA, 1970).
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Ao aquecer a Calcita (920 °C) ela produz a seguinte reagdo de decomposigao:

CaCOs3 > CaO + CO2

Figura 7 — ATD-TG-DTG da Calcita. Barba et.al
(2002).

A figura 7 representa a
curva de ATD, TG e DTG
correspondente a calcita. E sabido
gue a temperatura de composicao
pode variar de acordo com a
natureza, cristalinidade e tamanho
de grdao do carbonato. Assim
sendo, as curvas representadas
correspondem a calcita cristalina,
sendo a temperatura de
decomposicdo bastante inferior a
espécies de calcitas mais

degradadas.

Nota-se que a andlise de comportamento térmico da calcita demonstra pico

endotérmico de grande intensidade ha 920 °C com perda de massa de 44%, este pico
corresponde a volatilizacdo do CO2 apos a reacao de decomposicédo do carbonato de

célcio.

4.3.3.3.2 — Dolomita

Dana (1970) descreve a dolomita como um mineral com cristalografia

romboédrica e composta por carbonato de calcio e magnésio (CaMg(COz3)2) na

seguinte proporcao estequiométrica: CaO - 30,4%, MgO - 21,7%, CO:2 - 47,9 %. Na

dolomita comum, a proporcdo do CaCOspara o MgCOs € 1:1.

A dolomita é infusivel, todavia ao aquecer a dolomita temos a seguinte reacéo

de decomposicao:
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CaMg(COs)2 - CaCOs + MgO + COz2 (esta primeira reacéo ocorre a 730 °C)

CaCOs + MgO - CaO + MgO + CO2 (a segunda reacdo ocorre a 930 °C)

ATD A figura 8 demonstra que a

dolomita apresenta dois picos

o endotérmicos, pois as reacdes de
J

decomposicdo ocorrem em dois
niveis energéticos, o primeiro com
um maximo a cerca de 730 °C,

hY

correspondente a decomposicéo

DTG

do carbonato de magnésio
(MgCO3) com 23,6 % de perda de

massa, e 0 segundo com o

T T T

400 600 200 1000 maximo a 930 °C com 47,6% de
Temperatura (°C)

T T T

0 200

perda de massa, corresponde a
Figura 8 — ATD-TG-DTG da Dolomita. Barba et.al L
(2002). decomposicdo do carbonato de

calcio.

4.4. - Uso dos carbonatos na fabricacédo de revestimentos ceramicos

A calcita e a dolomita sé&o os representantes mais importantes dos carbonatos
na industria ceramica. Eles sdo utilizados como componentes principais de massas
ceramicas que visam a fabricacdo de pecas e/ou revestimentos de alta absorcéo de
agua. Usualmente estes revestimentos recebem o nome de “revestimentos porosos”
ou “azulejos”. Estes produtos sdo destinados ou especificados para uso em paredes e
ndo é indicado sua aplicacdo em pisos, pois possuem propriedades técnicas, como a
resisténcia mecanica, incompativel com o uso.

Segundo Amoros et al. (1991) as propriedades de pecas porosas de natureza
calcaria sdo definidas por compostos calcicos e magnésicos como gelenita (SiO; .
Al;,O3 . 2 CaO) e a anortita (2 SiO, . Al,O3 . Ca0). Para conseguir estas fases se
utiliza a reacéo do 6xido de calcio e/ou magnésio procedente da dolomita com o resto

da estrutura argilosa procedente de sua decomposicao térmica.
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Amoros et al. (1991) explicam ainda que o sistema formado por argila,
carbonato de calcio e quartzo, pode influenciar as composicdes de fases, dependendo
do tipo de argila e do carbonato de calcio depois de realizada sua decomposicao
térmica. A decomposicao das particulas de carbonatos produz, no caso dos produtos
de monoqueima, o defeito chamado “furo” que é tanto mais visivel quanto maior for o
tamanho da particula e a fundéncia do esmalte utilizado. Esta impureza esté presente
nas argilas e em outras matérias-primas em forma de calcita e dolomita.

Padoa (1979) acrescenta que quando as particulas de carbonato de calcio
sdo pequenas a decomposicdo pode ser completa e o 6xido de célcio reage
posteriormente com outros componentes da massa formando silicatos e
silicoaluminatos de calcio (wollastonita, anortita, gehlenita, etc) durante a sinterizacao.

Barba et. al. (2002) mencionam que matérias-primas argilosas quando
gueimadas em altas temperaturas produzem fases cristalinas que influenciam as
propriedades dos produtos ceramicos. A calcita exerce uma acao branqueadora sobre
os produtos queimados quando adicionada em uma massa formulada de argilas (em
proporcdes acima de 5% e inferior a 30%) e diminui a0 mesmo tempo a sua expansao
por umidade, por formar fases cristalinas e também fase liquida dependendo da
metodologia de queima empregada. Ocorre também um aumento na absorcao de

agua e reducgéo da retragao linear (Figura 9).
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Figura 9 — Efeito que produz a adicdo de carbonato sobre uma massa composta de argilas. Barba et.
al. (2002).
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Segundo Barba et. al. (2002), a decomposicado da calcita ocorre na faixa de
temperatura de 800 °C — 900 °C e o CaO reage posteriormente com a silica e a
alumina, procedentes da deshidroxilagdo dos minerais argilosos, do quartzo e
feldspatos de pequena dimensado de particula para formar fases calcicas (silicatos e
silicoaluminatos de calcio). Quando ocorre uma formacao elevada de fases cristalinas
(quartzo residual e fases calcicas) durante a queima e pouca formacao de fase vitrea
(geralmente em temperaturas de cerca de 1.100 °C), ocorre a formacgdo de fase
porosa elevada e alto coeficiente de dilatacdo. No entanto em temperaturas
superiores temos a formacao de fase liquida elevada e baixa viscosidade que provoca
a deformacao instantanea das pecas queimadas, pois o liquido formado escorre para
0s poros provocando assim o que denominamos deformacéao piroplastica.

A utilizacdo de carbonatos e argilas carbonéticas na fabricacdo de pisos e
revestimentos ceramicos porosos pode ser justificada porque ao produzir fases
calcicas potencializam a formacdo de fase porosa e proporcionam um intervalo de
gueima mais amplo e reduzem também a expansédo por umidade, por outro lado, no
caso de produtos gressificados de baixa absor¢cdo os carbonatos produzirdo uma
diminuicdo no intervalo de vitrificacdo e favorecera a deformacdo piroplastica das
pecas durante a queima (BARBA, 2002).

Barba et. al. (2002) salienta que ao diminuir o tamanho da particula dos
carbonatos reduz também a temperatura de decomposicdo dos carbonatos e aumenta
a sua reatividade e isto favorece a formacao de fases célcicas cristalinas e diminui o

surgimento de defeitos denominados furos nos esmaltes.

4.5 - Defeitos em produtos ceramicos associados as matérias-primas

Segundo Amoros (1991) os defeitos que acontecem por causa da presenca

das impurezas nas matérias-primas podem ser classificados em trés grandes grupos:

1 — Defeitos pontuais devido a impurezas presentes nas matérias-primas,
normalmente particulas de carbonatos, piritas, pirolusita, carvéo e mica.

2 — Defeitos pontuais devidos as impurezas que séo introduzidas durante o
processo de fabricagdo, tais como particulas de ferro (mais ou menos oxidadas), e

gotas de 6leos e graxas.
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3 — Defeitos pontuais produzidos por outros tipos de impurezas, como matéria
organica e eflorescéncias.

A presenca de impurezas pontuais origina defeitos superficiais, principalmente
os furos ou manchas no esmalte. Os furos sdo provocados, normalmente, pelas
particulas de carbonatos, piritas ou carvao, pois liberam gases durante o aquecimento
e ainda podem formar manchas nos produtos ceramicos quando houver presenca de
pirolusita, goethita, ferro metalicos e etc.

Outros tipos de impurezas nas matérias-primas também provocam defeitos
pontuais tais como: serragem, raizes, restos vegetais, etc.

Amoros et al. (1991) acrescentam que as impurezas presentes nas matérias
primas geralmente sdo constituidas de particulas grossas de calcita, dolomita, piritas,
carvao. Nas argilas habitualmente usadas, a contaminacao por particulas de calcita é
a mais comum. Estas particulas podem provocar problemas por diferentes motivos;
podem provocar furos por decomposicéo ou por reatividade do esmalte com o 6xido
de célcio formado, e também pela desgaseificacdo de uma particula grossa que nao
teve condicdes de reagir com o material limitrofe.

Lamentavelmente os estudos de natureza geoldgica em pisos e revestimentos
ceramicos nos levam a afirmar que, por falta de conhecimento prévio de todo o
processo produtivo (extracdo mineral e processo produtivo), ndo se consegue prever
a origem correta e instantanea de cada defeito produzido no processo de fabricacao,
ou seja, nha maioria das vezes os problemas sdo solucionados por tentativa e erro, o
motivo do surgimento de um defeito pode possuir varias origens. Um exemplo pratico
desta afirmacdo é o caso do furo no esmalte; este defeito pode ser produzido por
excesso de agua na base do pavimento, ser provocado pelo excesso de temperatura
das pecas na saida do secador, pré aquecimento do forno com excesso de
temperatura e também por contaminantes da matéria-prima.

Através da realizacdo de testes preliminares de identificacdo mineral,
caracterizagdo fisica, quimica e ceramica de cada argila que compde a massa,
poderemos elaborar uma sistematica de formulacdo de massa, baseadas em dados
tecnologicos sélidos, capazes de selecionar matérias-primas que fomente a melhora
do desempenho do processo produtivo, através da reducéo dos defeitos nos produtos
gue afetam diretamente o desempenho competitivo das industrias do poélo junto ao
mercado nos dias de hoje.
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4.6 - Furos em esmaltes ceramicos provocados por carbonatos

Frequentemente se encontram na producdo de placas ceramicas alguns
defeitos cuja presenca néo encontra outra explicacdo que nao seja 0 aporte
contaminante nas matérias-primas ou na massa durante a elaboracao.

O “furo” no esmalte, como o proprio nome diz, consiste de pequenos furos na
superficie esmaltada da peca podendo estar localizados proximos uns aos outros ou
entdo isolados nas extremidades e no centro das pegas.

Melchiades et. al. (2001) demonstrou que o0s gases decorrentes da
decomposicdo do CaCOsz que provocam os furos e que atravessam a camada de
esmalte (figura 10) estdo associados a um grande poro situado logo abaixo, préximo a
superficie do suporte. As formas arredondadas, tendendo a esféricas, indicam que o
poro foi produzido pela deformacdo viscoelastica do material adjacente quando o
mesmo foi submetido a uma forca que teve sua origem no centro do poro e que tinha
a mesma intensidade em todas as direcfes (isostatica).

Melchiades et. al. (2001) ainda relata em seus estudos que um outro tipo de
defeito conhecido como “covinha” também pode ser provocado por calcario. Neste
caso, o volume de gas desprendido nado foi suficiente para que a bolha formada
pudesse chegar até a superficie da camada de esmalte, rompe-la e liberar o gas no
seu interior, durante a maxima temperatura de queima. Sabe-se que esta
configuracdo também depende das caracteristicas do esmalte que pode, mesmo na
maxima temperatura de queima, ter uma viscosidade relativamente elevada e,
consequentemente, dificultar a ascensdo da bolha. Como uma consequéncia da
somatoria dessas variaveis, principalmente tamanho da bolha e viscosidade do
esmalte a maxima temperatura de queima, a bolha ficou retida na interface
suporte/engobe/esmalte (Figura 11). Durante o resfriamento, o tamanho da bolha
tende a diminuir, pois a pressao interna exercida pelo gas nela aprisionado diminui
com a temperatura. Quando essa diminuicdo da bolha acontece e o esmalte ainda
esta “mole” o suficiente para poder se deformar, a bolha “puxa” o esmalte para baixo
e forma-se a “covinha” na superficie.

A analise quimica do material proximo a superficie da bolha resultou em
teores de calcio mais elevados do que em outras regiées do suporte comprovam que

o0 mecanismo de formacéao dos furos acontece devido ao surgimento do gas carbdnico
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(COy) liberado pela decomposicao do calcario que ndo consegue sair do interior das
pecas. Quando isso ocorre, 0 gas liberado que fica aprisionado no interior da peca se
expande, devido a temperatura elevada, e forma um poro arredondado que tende, na
medida do possivel, a se deslocar para a superficie. Ao atingir a superficie da camada
de esmalte, a pressao do gas (bolha) no interior do poro faz com que ela se rompa e o
gas no seu interior seja liberado (Figura 11). (MELCHIADES et al. 2001).

Figura 10 — Secdo transversal da peca contendo o defeito Figura 11 — Secéo transversal da peca contendo o defeito
furo no esmalte. Melchiades (2001). furo no esmalte. Melchiades (2001).

Segundo Melchiades et al. (2001) um exemplo de defeito provocado por
contaminagcdes por calcario estd claramente demonstrado nas figuras 10 e 11. A
figura 10 evidencia que a origem da contaminagdo se encontra na parte inferior ao
esmalte e no engobe ceramico, portanto, esta contaminacdo € reproduzida pela
adicdo de carbonato de calcio introduzido durante a formagcdo da massa e posterior
conformacdo das pecas a serem queimadas e analisadas. O defeito produzido
propositalmente demonstra como o calcario reage e danifica a parte superior da peca
durante a queima de pavimentos esmaltados em ciclos rapidos de queima. O calcario
durante o aquecimento se decompde liberando o CO, aumentando a pressao interna
na peca e “empurrando” o esmalte e o engobe presente para as laterais da superficie
onde se encontra o granulo carbonético. Esta movimentacao provoca a formacéo de
uma espécie de “cratera” na regido onde se encontra o contaminante. Esta cratera &
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construida através liberacao do CO,. O interior da “cratera” contém material argiloso e
residuo de CaO. Os materiais argilosos presentes na regido do defeito s&o compostos
pela propria argila que compde a massa. O calcio presente é originario do calcario
contaminante, que decomp®e liberando o gas carbbnico e formando como residuo

desta decomposicao o CaO.
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5 — CARACTERIZACAO DE ARGILAS CARBONATICAS DA FORMACAO
CORUMBATAI

Esta etapa do trabalho teve por finalidade conhecer o comportamento
ceramico de argilas carbonaticas da Formacdo do Corumbatai e verificar sua
potencialidade em compor massas para produtos de alta porosidade, produto ainda
ndo fabricado no P6lo Cerdmico de Santa Gertrudes. A escolha da mina a ser
estudada foi baseada em estudos realizados por Christofoletti (2003), que concluiu
gue a Mina Morro Alto (jazida Rocha) possui argilas com caracteristicas
carbonaticas. As argilas foram utilizadas possuiam caracteristicas ideais para
demonstrar o comportamento ceramico do minério quando inserido no processo

ceramico de fabricacdo de revestimentos ceramicos.

5.1 - Descrigao das argilas da mina Morro Alto

As argilas objeto de estudo deste trabalho foram coletadas na mina Morro
Alto, situada no municipio de Araras — SP. Essa mina ja foi lavrada anteriormente,
mas hoje estd desativada, pois € composta por camadas de argilas ricas em
carbonatos. Neste sentido suas caracteristicas fisicas e quimicas nao sé&o
apreciaveis como matéria-prima para a elaboracdo de produtos com absorcdo de
agua abaixo de 10 %.

Christofoletti (2003) menciona que entre as caracteristicas das argilas
presentes na mina Morro Alto destaca-se a coloracdo vermelho claro a vermelho
carne e a presenca marcante de carbonatos. Coloca também que existe semelhanca
entre as litofacies, e sua secao inicia-se com a formacdo de um siltito macico de
coloracdo vermelho carne até a altura de 1 metro. De 1 a 3 m ocorre um arenito fino
a muito fino carbonatico interlaminados com siltitos médio de coloracdo vermelho
carne com acamamento ondulado e lenticular e laminagbes cruzadas,
provavelmente formada por migracdo de marcas onduladas. Outra caracteristica
deste nivel é a presenca de fraturas preenchidas por carbonatos. Dos 6 aos 10

metros ocorre a formacdo de um pacote de arenito muito fino, carbonatico
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apresentando acamamento do tipo flaser com predominio do arenito muito fino em
relacdo ao silte. Observa-se a presenca de ndédulos de manganés. Ja nas porcoes
superiores dos 10 aos 13 metros encontra-se um siltito médio de cor avermelhada
apresentando laminacéo incipiente. Observam-se nédulos de ferro e manganés

As fases cristalinas identificadas nos difratogramas de raios X foram: illita,
guartzo, albita, calcita, dolomita, hematita, feldspato potassico e analcima. Foram
coletadas ao todo 4 amostras. A coleta das amostras foi realizada visando
uniformizar, o0 maximo possivel, todo o perfil de cada bancada da mina.

Estratigraficamente observam-se 3 niveis distintos na mina. Em cada um
desses niveis foram realizadas coletas de materiais (minério) para serem estudados
através de analises mineraldgicas e tecnolégicas.

A figura 12 ilustra em perfil, com coluna estratigrafica e fotograficamente os
3 horizontes estratigraficos do minério encontrado na Mina Morro Alto e as
respectivas localizagdes dos materiais estudados.

O horizonte inferior (Figura 12) corresponde a um siltito de coloracéo
avermelhada apresentando estrutura laminada, contendo leitos/laminas de siltitos
arenosos e dique clastico de espessuras centimétricas constituidos por siltitos
arenosos com matriz carbonatica. Esse material é cortado por veios micrométricos a
milimétricos constituidos basicamente por calcita, com disposicdo dominante
subvertical.

O horizonte intermediario possui 7 metros de espessura aproximadamente e
contém siltito de cor avermelhado com porcbes bege, sua estrutura é bandada
laminada. Ha presenca de pequena quantidade da fracédo areia fina em leitos mais
granulares e diques clasticos e o carbonato ocorre disseminado ou formando filetes
de espessuras micrométricas a milimétricas (Figura 12). Ja o horizonte intermediario
basal possui 5 metros de altura de frente de lavra. A amostra € composta por siltito
de coloracdo bege com porcdes claras. A estrutura da rocha € bandada e laminada
com ondulac¢des e micro laminacdo cruzada. Nesse banco o teor de argilominerais e
baixo, o teor de areia fina é maior que dos outros perfiz e o carbonato (calcita e

dolomita) estéa disposto intersticialmente (Figura 12).
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Figura 12 — Sec¢ao colunar da mina Morro Alto. Christofoletti 2003.
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A parte superior da mina denominou-se horizonte superior e corresponde a
cerca de 6 metros espessura, posicionada no topo da frente de lavra. A amostra
representa 0 bando que é composto por siltito argiloso (rico em filossilicatos)
intercalados com bandas de siltito arenoso (textura eminentemente granular), que
também constitui bolsBes decimétricos, subesféricos a subtubulares. Os estratos e
bolsGes mais granulares possuem carbonatos intersticiais e mais raramente como
filetes. De um modo geral a estrutura e bandada e laminada cortada por vénulas
micrométricas a milimétricas de carbonato. A cor predominante da rocha é a
vermelha com porg¢des claras. Nota-se também a presenca de uma camada fina de
bone bed, (Figura 12).

5.2 - Caracterizacao microscoépica das argilas Morro Alto

A caracterizagdo Mineralégica do minério de argila, nos horizontes
estudados revelam que: no horizonte inferior domina uma assembléia de minerais
com estrutura levemente anisotropica, dada pela orientacdo dos filossilicatos
neoformados e detriticos. A textura € lutitica (pelitica), com clastos detriticos
continentais sem modificacdo pela diagénese podendo ser, reconhecidos minerais
filossilicatos, quartzo, feldspatos, muscovita e biotita, (Figura 13I). A illita € o principal
filossilicato presente e se encontra com granulacao fina a muito fina (Figura 13 1). Os
carbonatos apresentam-se na forma de pequenos cristais romboédricos e
irregulares, com dimens&o média de 20 micras. Ocorrem de forma disseminada pela
rocha englobando argilominerais e hematita. A alteracdo dos mesmos indica serem
ricos em ferro. A analcima presente é constituida por cristais muito pequenos e
dominantemente anedrais. Sua granulometria média é inferior a 5 micras e os
maiores cristais raramente atingem 10 micras. A hematita ocorre como minusculos
cristais, com dimensdes medias inferior a 4 micras.

A porcdo horizonte intermedidrio basal apresenta semelhanca com o
horizonte inferior onde em sua composi¢cdo modal, ha presenca de illita e outros
argilominerais. Nota-se também a presenca de albita neoformada, analcima,
hematita, quartzo e feldspatos detriticos. O carbonato presente ocorre sobre a forma
de cristais milimétricos em vénula discordante, onde € representado por calcita

(Figura 13,11).
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O horizonte intermediario tem como composicdo mineralégica similar ao
descrito para os dois primeiros horizontes observando-se a presencga de quartzo,
illita, feldspato detritico, feldspato alcalino neoformado, analcima, carbonato, micas
detriticas, hematita e hidroxidos de Ferro. Nota-se que o teor de carbonato e

analcima (Figura 13, Ill), € maior do que nas demais amostras e com a

[N

particularidade de possuir menor teor de hematita. O carbonato também
representado por granulos maiores chegando a 100 micras de diametro.

O horizonte superior também apresentam composi¢cao mineralégica similar
aos horizontes que o antecedem onde nota-se a presenca de quartzo, illita (Figura
13, IV f), feldspato detritico, feldspato alcalino neoformado, analcima, carbonato,
micas detriticas (Figura 13, IV g), hematita e hidroxidos de Ferro. Nota-se que o teor
de mica é maior do que nos demais horizontes e o teor de carbonato maior do que

os horizontes basal e inferior basal e menor que o horizonte intermediario.
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Figura 13 - Fotomicrografias dos minerais de argilas (polar6ides cruzados). Mineralogia marcante e mais
comum observada no: (l) horizonte inferior, (II) por¢do basal do horizonte intermediario, (lll) horizonte
intermediario e (IV) demonstra os minerais presentes no horizonte superior.

5.3 — Caracterizacdo mineraldgica por difracdo de raios X das argilas Morro
Alto

As fases cristalinas presentes em uma argila influenciam diretamente suas
propriedades fisicas e quimicas. Em geral as argilas empregadas na fabricacdo de
pisos e revestimentos ceramicos, por via seca e monoqueima rapida, se
caracterizam por apresentar altas propor¢ces de illita e propor¢cbes variaveis de
guartzo e carbonatos. Secundariamente ocorrem outros minerais como composto de
ferro e feldspatos. No caso das amostras estudadas, os feldspatos detriticos e,
principalmente, o diagenético (albita) , juntamente com a analcima constituem fases

mineraldgicas essenciais.
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Através da Difracdo de Raios X, auxiliado pelas andlises quimicas e de
microscopia verifica-se uma grande semelhanca entre as matérias-primas presentes
nos varios horizontes estudados na Mina Morro Alto. A figura 14 indica as fases
cristalinas presentes nas amostras estudadas, onde encontramos o quartzo, illita,
calcita, albita, hematita e a dolomita em praticamente todas as amostras.

Segundo Barba et. al. (2002) a presenca de quartzo (SiO2) e suas fases
cristalinas, como a calceddbnia e opala, também podem estar presentes nas argilas,
constituindo o que é denominado de silica livre. O quartzo quando presente em
guantidade elevada nas argilas age como um desplastificante diminuindo a
resisténcia mecanica e também pode favorecer a fratura por choque térmico no
processo de queima de produtos ceramicos, motivados pela sua alta dilatacao, além
de aumentar a refratariedade das argilas. A partir do cruzamento de dados
fornecidos pela analise quimica, difracdo de raios X e da microscopica das argilas
estudadas, podemos concluir que todas as argilas da mina Morro Alto possuem
silica livre, sendo que os horizontes intermediarios e superior sdo 0S que possuem
maior teor de silica livre, porém com valores inferiores a 30%. Estes valores contudo
nao prejudicam o desempenho da massa ceramica durante 0 processo de
fabricacdo quando presentes em massas para produtos porosos.

Os minerais de calcita (CaCOs) e a dolomita (MgCa(COs3)2) detectados por
difracdo de raios X e confirmados pelas andalises quimicas e microscopia indicam
gue as camadas presentes nos horizontes intermediarios e superior da jazida sdo os
gue apresentam maiores teores de calcio devido a presenca de calcita . A Dolomita
se encontra em teores moderados em todas as amostras.

Segundo estudos realizados por Christofoletti (2003) a illita € o argilomineral
mais predominante nas argilas da Formacdo Corumbatai. Nas argilas da mina
Morro Alto a illita também é o principal argilomineral presente. Com base em estudos
utilizando técnicas convencionais para a determinacdo quantitativa e qualitativa dos
minerais, verificou-se que o horizonte inferior e a porcdo basal do horizonte
intermediario sdo mais enriquecidos em minerais de illita que os horizontes
superiores.

A presenca subordinada de analcima em torno de 2% foi detectada para

todos o0s horizontes estudados na Mina.
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Figura 14 — Difracdo de Raios X de amostras coletadas nos horizontes inferior (A),
intermediario (B), intermediario basal (C) e (D) horizonte superior da mina Morro Alto

caracterizadas as principais fases cristalinas
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5.4 - Caracterizacao quimica das argilas Morro Alto

Os resultados analiticos obtidos nos estudos utilizando fluorescéncia de
raios X estdo contidos na tabela 1, e demonstram que as argilas estudadas
apresentam diferentes composi¢des quimicas.

Comparando os resultados analiticos obtidos, somadas aos demais testes,
constata-se que o horizonte intermediario apresenta valores de perda ao fogo mais
elevados do que os horizontes logo abaixo, indicando argilas mais enriquecidas em
minerais carbonéticos.

Os horizontes inferior e intermediario basal possuem um teor de 6xido de
ferro (Fe,O3) superior ao encontro no horizonte intermediario e superior, 0 que
influencia diretamente sua fusibilidade, pois Fe,O3z; atua como agente fluxante e
pigmentador. Argilas ferruginosas produzem alto fluxo vitreo em temperaturas
relativamente baixas e, dependendo do grau de oxigenagdo da atmosfera de
gueima, as amostras poderao produzir um tom mais vermelhado.

O nivel intermediario possui uma porcentagem maior de éxido de sodio
(Na,O) do que os demais horizontes estudados, sugerindo assim, que este nivel
possui mais feldspato do tipo sédico e analcima, muito embora, conforme ja
salientado ambos os tipos sdo encontrado frequentemente nas argilas da regido de
Santa Gertrudes. Segundo Dana (1970) a analcima é um mineral pertencente a
familia das zedlitas de constituicdo quimica: Na20 (14,1%), Al2Os (23,2%), SiO2
(54,5%) e H20 (8,2%). As zeolitas sdo conhecidas usualmente como pedras que
fervem, isto porque possuem fusibilidade 3 — 4 e também porque motivada por sua
constituicdo, atua como fundente e pode produzir gases volateis durante a queima
guando submetido a temperaturas elevadas. A liberagdo de gases durante o
processo de difusdo solida produz nos corpos ceramicos uma maior formacao de
fase porosa. A fase porosa é responsavel por influenciar diretamente as
propriedades fisicas dos corpos ceramicos.

O 6xido de potassio (K20) encontrado nas amostras é oriundo da estrutura
do argilomineral illita, e secundariamente de feldspato potassico detritico (microclinio
e ortoclasio) e também dos neoformados (adularia). Este elemento alcalino atua
como eutético durante a queima, reduzindo assim a temperatura de maturacdo das
argilas. O horizonte intermediario dentre os demais é 0 que possui 0 menor teor de

illita.
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Tabela 1 - Dados obtidos através de analises quimicas por Espectometria de Fluoerescéncia de Raios X, (elementos maiores) dos

horizontes de argilas (minério) da formacao do Corumbatai.

SiO2 AlO3 | TiO2 | Fe20O3 | MNnO | MgO | CaO | NaxO | KO | P2Os | LOI | Soma
HORIZONTES
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
Horizonte
. 62,24 13,24 0,55 4,81 0,09 3,31 2,67 2,28 3,92 0,19 6,71 100,01
Inferior
Horizonte
Intermediario 63,75 13,25 0,58 4,93 0,06 2,70 2,66 2,34 3,75 0,16 5,83 100,01
Basal
Horizonte
58,67 9,31 0,36 2,78 0,09 2,09 10,25 3,12 1,82 0,21 11,31 | 100,01
Intermediario
Horizonte
) 64,02 11,15 0,45 3,35 0,07 2,96 4,76 2,06 2,24 0,30 8,64 100,00
Superior

5.5 — Anadlise térmica diferencial (ATD) e analise térmica gravimétrica (ATG) das

Argilas Morro Alto

As curvas de andlise térmica diferencial (ATD) revelam mudancas de
energia que ocorrem em um determinado material durante o seu aquecimento ou
arrefecimento. As mudancas de energia podem resultar de quatro causas principais:
transicdes de fase, decomposicbes no estado solido, reagbes com um gas ativo
como o oxigénio (reacOes geralmente de superficie) e transicdes de segunda ordem
(mudancga de entropia sem mudancga de entalpia).

A analise térmica e gravimétrica dos horizontes estudados demonstram que
na faixa de temperatura entre 83,5 °C — 102,5 °C ha presenca de pico endotérmico e
perda de massa entre 0,78% - 1,11%, isto devido a presenca e evaporagcao da agua
adsorvida entre as camadas estruturais das argilas.

As argilas que constituem os horizontes superior e intermediario basal
apresentaram pico endotérmico e perda de massa na faixa de temperatura de

560 °C. Gomes (1988) relata que as argilas illiticas, como as encontradas no
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horizonte intermediario basal, perdem massa no intervalo de temperatura entre
140 °C e 550 °C causada pela evaporacdo de aguas adsorvidas fisicamente nas
superficies dos cristais das argilas (Figuras 15 e 16).

O horizonte intermediario em particular apresentou perda de massa de
1,34% acompanhado de um pico endotérmico na faixa de temperatura de 140°C e
348,9°C (Figura 17). O primeiro pico € caracteristico da saida de agua de formacéo
e 0 segundo pico € provocado pela evaporacdo da agua adsorvida no mineral
analcima (Na (AlSi20e)H20) e também pela liberacdo das hidroxilas do argilomineral
illita (KAI2SisAlO10(H20)) que se encontra um pouco alterada, tendo portanto uma
maior porosidade onde ha espaco para a instalacdo da agua adsorvida.

As argilas do horizonte superior apresentou pequeno pico endotérmico na
faixa de temperatura de 563,9 °C devido a presenca de quartzo (comprovado pela
difracdo de raios X) (Figura 14). O quartzo utiliza energia do ambiente para realizar
sua transformacdo volumétrica, ou inversdo volumétrica, produzindo pico
endotérmico. As demais amostras nao apresentaram pico endotérmico sem perda
de massa nesta faixa de temperatura, demonstrando que possuem pouco quartzo
livre (Figura 18).

Os ensaios de ATD/ATG identificaram a presenca de carbonatos em todas
as amostras estudadas. A faixa de temperatura entre 716,8 °C a 880 °C produziu os
picos endotérmicos com perda de massa devido a decomposic¢do da calcita (CaCO3)
e da dolomita (MgCa(COQs)2). Os horizontes com maiores teores de carbonatos foram
o intermediario (9,56% de perda de massa) e o superior, com 5,13% de perda de
massa (Figuras 17 e 18).

Entre as temperaturas de 875,4 °C e 882,4 °C registraram-se nas argilas dos
horizontes inferior e do horizonte intermediario basal um pico exotérmico sem perda
de massa, isto ocorre devido a formacéo de fases cristalinas e também pelo inicio da

formacao de fases amorfas (Figuras 15 e 16).



Figura 15 — Curva Analise Térmica Diferencial e Curva Termogravimétrica — horizonte inferior.

Figura 16 — Curva Analise Térmica Diferencial e Curva Termogravimétrica - horizonte intermediario basal.
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Figura 17 — Curva Analise Térmica Diferencial e Curva Termogravimétrica - horizonte intermediério.

Figura 18 — Curva Analise Térmica Diferencial e Curva Termogravimétrica - horizonte superior.
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5.6 — Analise da coloracédo das argilas da mina Morro Alto quando submetidas
a altas temperaturas.

A figura 19 apresenta as caracteristicas de coloracdo e dimensionais da
matéria-prima (argila) estudada nos quatro horizontes, quando queimadas em
diversas temperaturas. Observa-se que as amostras quando comparadas possuem
caracteristicas de cor e de dimensfes diferenciadas dentro da mesma faixa de
temperatura e que, a tonalidade das cores dos corpos de prova vao se acentuando
com o0 aumento da temperatura.

A partir da andlise visual das amostras apresentadas na figura 19 podemos
concluir que a coloracdo dos materiais ceramicos do horizonte intermediario é mais
clara que as demais porque possui 0 menor teor de Fe,O3; e maior teor de CaO
produzindo assim, uma cor “amarelada” durante o aumento das temperaturas de
gueima. Grimshaw Rex (1971) explica que a quantidade, granulometria de oxidos
metalicos presentes, a temperatura e o0 tempo de queima que as argilas
permanecem expostas, entre outros fatores, sdo 0s principais responsaveis pela sua
coloracao final, pois durante a queima ha formacdo de fluxo liquido e os Oxidos
presentes na forma coloidal sédo solubilizados por este fluxo, assim desenvolvem a
cor de acordo com a caracteristica do 6xido presente.

E possivel notar que o tamanho das pecas produzidas a partir de argilas dos
horizontes basal e porcéo intermediario basal do horizonte superior tem dimensées
menores do que as pecas ceramicas originadas a partir da matéria-prima dos
horizontes acima (Figura 19). Isso ocorre porque as amostras produzidas por
materiais oriundos do horizonte superior possuem maiores teores de materiais
fundentes (alcalis e Fe,03), bem como de illita. Grimshaw Rex (1971) menciona que
guanto maior for a presenca de materiais alcalinos e de Fe,O3; maior sera a formacéo
de fluxo liquido durante o queima, este fluxo liquido preenche os poros por
gravidade e provoca a retragao dos corpos.

Observa-se que os corpos de prova oriundos dos dois primeiros horizontes
durante o aquecimento a 1150 °C sofrem expansdo e deformacdo piroplastica.
Estudos realizados por Grimshaw Rex (1971) explicam que a deformacao
piroplastica ocorre porque, em temperaturas mais elevadas, ha formacdo de gases
oriundos da sublimacdo de minerais (principalmente minerais alcalinos) presentes

nas argilas, onde os gases formados aumentam a pressdo no interior das pecas e
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gue somado ao excesso de fluxo liquido, ocorre a deformacao pela expanséo e o
surgimento de bolhas.

Figura 19 - Corpos de prova produzidos a partir do horizontes argilosos da mina Morro Alto e queimadas em diferentes temperaturas
onde: horizonte inferior (amostral), horizonte intermediario basal (amostra 2), horizonte intermediario (amostra 3) e horizonte superior
(amostra 4).
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5.7 - Analise microscoOpica da matéria-prima argilosa dos horizontes inferior e
intermediario apés serem submetidos a temperaturas de queima de 800 °C,

1050°C e 1150°C.

Figura 20 - Fotomicrografia obtida em
esterioscépio a partir da face de corte do corpo de
prova representativo do material argiloso
correspondente ao horizonte inferior no ciclo de
queima de 50 min. e 10 min de patamar - 800 °C.

(€)

(d)

Figura 21— Fotomicrografia obtida em esterioscopio
a partir da face de corte do corpo de prova
representativo do material argiloso correspondente
ao horizonte inferior no ciclo de queima de 60 min. e
10 min de patamar - 1050 °C.

Estudos microscopicos em laminas

delgadas confeccionados a partir dos corpos de

provas ceramicos representativos dos diferentes

horizontes do minério de argila da Mina Morro

Alto, permitem considerar que:

O corpo de prova representativo do minério de
argila do horizonte inferior quando submetido
a temperatura de 800 °C (Figura 20) apresenta
granulos de argila (a) e de carbonato (b) que
estdo em processo inicial de difusdo soélida.
Nota-se a presenca de poros identificados nas
amostras representada pelos pequenos
pontos escuros (c). A temperatura de 800 °C a

formacao de fase liquida é minima.

A mesma argila quando aquecida a 1050 °C
(Figura 21) mostra que houve um processo de
difusdo soélida mais intensa do que na figura
20. Os granulos estdo mais dissolvidos e
percebe-se uma maior reatividade da hematita
(d). O carbonato (e) apresenta-se mais
distribuido e em grande parte ja& decomposto,
0 CaO se apresenta um pouco mais disperso
e mais evidente, isto ocorre por causa da
liberacdo do CO2 , que caracteriza no

processo o inicio da formacéao de fase liquida.



Figura 22 — Fotomicrografia obtida em esterioscopio
apartir da face de corte do corpo de prova
representativo do material argiloso correspondente
ao horizonte inferior no ciclo de queima de 60 min. e
10 min de patamar - 1150 °C.

A

'

Figura 23 — Fotomicrografia obtida em esterioscépio
a partir da face de corte do corpo de prova
representativo do material argiloso correspondente
ao horizonte intermediario no ciclo de queima de 50
min. e 10 min de patamar - 800 °C.
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A partir de 1.150 °C (Figura 22) o arranjo
observado caracteriza a formagao de fluxo
liquido (f) formado pela presenca de material
alcalino e pelo Fe20s3 que confere ao fluxo
liquido a cor escura devido a reducao do Fe203
e sua capacidade de pigmentacdo. Nota-se
também a formacdo de bolhas (g), devido a
evaporacao de elementos alcalinos dispersos no
fluxo liquido, os gases formados foram
aprisionados pela alta viscosidade do liquido

vitreo formado.

O corpo de prova confeccionado com argila do
horizonte intermediario quando submetidos as
altas temperaturas de queima equivalentes a
800 °C , 1050 °C e 1150 °C, observa-se
guantidades significativas de carbonato (h) bem
distribuido por todo o corpo e sua granulometria
€ bem variada. H& presenca de granulos
argilosos (i) em diversas granulometrias e estéo
distribuidos por todo o corpo. Relativamente ao
material representativo do horizonte inferior
apresenta teor inferior de Fe,O3 e maior teor de
CaO, o que lhe garante a coloracdo mais clara
ou menos avermelhada. Durante o aquecimento
a 800 °C (Figura 23), observa-se que o0s
granulos de argila (i) estdo em fase inicial de
difusdo sodlida e os granulos de carbonato
encontram-se em seu processo Inicial de
decomposicdo. Nessa temperatura ainda nao se

observa formacéo de fase liquida.
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Figura 24— Fotomicrografia obtida em esterioscopio a
partir da face de corte do corpo de prova
representativo do material argiloso correspondente ao
horizonte intermediario no ciclo de queima de 60 min.
10 min de patamar - 1050 °C.

V)

Figura 25 — Fotomicrografia obtida em esterioscopio a
partir da face de corte do corpo de prova representativo
do material argiloso correspondente ao horizonte
intermediario no ciclo de queima de 60 min. e 10 min.
de patamar - 1150°C.
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Na figura 24 onde o corpo de prova esta

submetido a temperaturas de 1050 °C ja é

possivel identificar a decomposicdo do
carbonato (j), onde a parte escura no interior
do granulo refere-se a porosidade deixada
pela formacdo do CO,. Nota-se também que
os granulos de argila (k) sofreram difusdo
sélida e que esta se iniciando a formacado de

fase liquida.

A partir de 1.150 °C (Figura 25), de maneira
similar ao que ocorre no horizonte inferior,
observa-se a formacdo de poros (l) e bolhas
rodeadas por vidro. Isso ocorre porque ha uma
grande quantidade de poros formado pela
decomposicdo dos carbonatos e também pela
sublimacdo de minerais alcalinos que estao
resultando

dissolvidos no liquido viscoso,

também na formacdo de bolhas. Ha também
granulos de argila (m) mais refratarios que ainda
estdo em processo de solubilizacdo no fluxo

liquido.
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5.8 - Analise microscoOpica da matéria-prima argilosa dos horizontes inferior e
intermediario ap6s serem submetidos a temperatura de queima de 900 °C e
1050 °C.

O mesmo tipo de analise microscopica descrito anteriormente, realizado
para 0s materiais que compdem o0s horizontes argilosos inferior e intermediario
submetidos a temperaturas de 900 °C (Figura 26) e 1050 °C (Figura 27) mostraram
gue a 900 °C o horizonte inferior apresenta muitos buracos devido ao desgaste do
material provocado durante a elaboracdo das laminas, mas € possivel notar a
presenca de poros (a) arredondados totalmente preenchidos por material fibroso,
gue nao foi determinado. Observa-se também a presenca de globulos irregulares de
aspecto fibroso que pode tratar-se de wollastonita ou piroxénio (b). A lllita (c) néo
demonstra ter sido fortemente desestruturada, aumentando assim a quantidade de
oxidos ferro que evidencia o inicio de reducdo. Observa-se a presenca de partes

sinterizada e material amorfo sugerindo inicio de fuséo.

o

.
wolastonita

poros

Figura 26 — Fotomicrografia obtida em l|amina delgada confeccionada a partir do corpo de prova
representativo do material argiloso correspondente ao horizonte inferior no ciclo de queima de 50 min. e
10 min patamar na temperatura de 900 °C.
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Esse mesmo material quando queimado a 1050 °C (Figura 27) mostra a
presenca de illita (a) parcialmente estruturada com alguns fragmentos maiores,
aumentando também a quantidade de 6xidos ferro que evidencia o inicio de reducéo
do Fe,O3. A temperatura de 1050 °C foi suficiente para iniciar o processo de
dissolugdo da fracdo argilosa, caracterizada por pequenos grdos de quartzo (b),
feldspato (c), micas (d), pontuacdes de hematita (e).

-

hematita

/.

illita

quartzo

/ / feldspato

-

Figura 27 — Fotomicrografia obtida em lamina delgada confeccionada a partir do corpo de prova
representativo do material argiloso correspondente ao horizonte inferior no ciclo de queima de 60 min.
e 10 min patamar na temperatura de 1050 °C.

O estudo microscopico do corpo de prova constituido por argilas do
horizonte intermediario queimado a 900 °C (Figura 28), de forma parecida ao que
ocorre a 800 °C, acusou a presenca de pouco material granular illitico, em funcéo
desta fase ser relativamente rara na amostra. Nota-se a presenca de material
neoformado granular formando coroa ao redor de feldspatos (Figura 28 a). Ha
presenca de lllita em estagio inicial de desestruturacéo (Figura 28 b) e quantidade

reduzida de bolhas com inicio da reducéo do ferro (Figura 28 c).
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Figura 28 — Fotomicrografia obtida em |amina delgada confeccionada a partir do corpo de prova
representativo do material argiloso correspondente ao horizonte intermediario no ciclo de queima de
60 min. e 10 min. patamar na temperatura de 900 °C.

A matéria-prima do horizonte intermediario testado a temperatura de
1050 °C (Figura 29) apresenta restos de carbonato com grdos angulares corroidos
localmente com vidro nas bordas indicando fusé@o incipiente. Ha4 presenca de
agregado microcristalino intersticial com baixa birrefringéncia, coroa em alguns
grados, sugerindo que os cristais aciculares a granulares preexistentes (gerados
durante a queima ao redor de 900 °C) foram fundidos, ocorrendo assim reacao vitrea
ou “plasma” intersticial com os clastos formando coroas. A lllita esta parcialmente
estruturada. Ha presenca de feldspato e granulos de quartzo em processo inicial de

difusdo solida.
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Figura 29 — Fotomicrografia obtida em lamina delgada confeccionada a partir do corpo de prova
representativo do material argiloso correspondente ao horizonte intermediario no ciclo de queima de 60
min. e 10 min. patamar na temperatura de 1050 °C.

Essa mesma abordagem, ou seja, analise microscopica se corpos de provas
representativos dos horizontes argilosos inferior e intermediario, foi realizado
também para a porcao basal do horizonte intermediario e para o horizonte superior.
A discussdo dos resultados obtidos, bem como as fei¢cdes texturais e estruturais
observadas nos estudos microscOpicos para esses horizontes mostram-se
rigorosamente iguais ao que foi apresentado no horizonte inferior e intermediario

pelo qual ndo foram incluidos no texto.

5.9 - Curva de gresificacdo das argilas Morro Alto

Observando os resultados obtidos nos ensaios fisicos é possivel avaliar o

comportamento das amostras estudadas.
A curva de gresificacdo (Figura 30) dos materiais estudados demonstra a

relacdo que existe entre a absorcao de agua e a retracao linear, onde :

1. A absorcdo de agua obtida nos testes realizados nos corpos de prova

representativos do horizonte inferior e intermediario basal, diminui lentamente
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com o0 aumento da temperatura, isto ocorre porque as reacdes de sinterizacao e
suas trocas geoquimicas sao potencializadas com o aumento de temperatura,
formando assim, uma maior quantidade de fase vitrea. A quantidade de vidro
formado durante a queima das amostras 1 e 2 € responsavel pela evolucao das
propriedades fisicas das amostras estudadas, onde o vidro liquido escorre para
dentro dos poros por gravidade e aumenta a densidade do corpo, reduzindo a

sua porosidade ocasionando retracdo do corpo ceramico.

Os resultados obtidos e plotados na curva de gresificacdo da figura 30
evidenciam que as argilas que compdem os horizontes intermediario e superior
nos intervalos de temperaturas de 800 °C a 1.000 °C sofrem aumento da
absorcao de agua e da porosidade aparente (Figura 30), mesmo com 0 aumento
da temperatura, pois nessa faixa de temperatura ocorre a sinterizagdo com
migracao e dominio de fase sélida. Os resultados das analises quimicas (Tabela
1) realizadas obtidos para esses mesmos horizontes mostram alto teor CaO
proveniente do carbonato de calcio. Segundo Barba et al (1997) quando argilas
carbonaticas sdo queimadas nas faixas de temperaturas de 800-900 °C ocorre a
decomposicdo da calcita em Oxido de calcio e dioxido de carbono, reagindo
posteriormente com a silica e a alumina procedentes da desoxidrilacdo dos
minerais argilosos, como o0 quartzo e o feldspatos de pequenos tamanhos,
formando fases cristalinas célcicas (silicatos e silicoaluminatos de calcio).
Observa-se ainda que a porcentagem de fases cristalinas (quartzo e fases
célcicas) diminuem a formacdo de fase vitrea, conferindo as amostras um
aumento na porosidade e provocando a elevagédo na porcentagem de absorcao

de agua.

E importante salientar que durante os estudos dos corpos de provas identificou-
se a formacgao de fases cristalinas durante a sinterizagéo na faixa de temperatura
de 800 a 1050 °C. Essas fases cristalinas formadas durante o aquecimento
elevam a resisténcia mecanica e interferem diretamente na absorcdo de agua,

na retracao linear e na resisténcia mecanica do material.

O comportamento das amostras estudadas representativas dos minérios dos

horizontes inferior, intermediario basal e superior mostraram durante a queima na
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faixa de temperatura de 1.000 °C a 1.050 °C reducdo na absor¢do de agua. Ja os
corpos de prova referentes ao horizonte intermediario, diferentemente dos
demais, aumentaram a sua absorcdo de agua e expandiram na temperatura de
1.050 °C. Possivelmente esse comportamento se deve ao fato da presenca de
teor mais elevado de CaCO3; menor teor de éxido de potassio (fundente) e de
oxido de ferro, além de possuir o0 maior teor de analcima em sua composicao,
comparada as demais amostras. A analcima “ferve” e libera gases volateis nesta
faixa de temperatura potencializando a formacdo de fase vitrea, ocorrendo
também fase cristalina neoformada influenciando diretamente na elevacdo da
absorcdo e, no caso especifico, até aumento da expansao linear. A partir da
temperatura de 1050 °C a 1100 °C ocorreu o dominio da sinterizacdo envolvendo
fase liquida e acdo de elementos alcalinos como o Sédio (Na) e o Potassio (K)

provenientes da illita, e de minerais constituintes como o feldspato.

. A evolucdo da queda de absorcédo de agua nos corpos de prova dos horizontes
inferior e intermediario basal ap6s serem queimadas nas temperaturas entre
1.100 °C e 1.150 °C foi minima, ou seja, a porosidade diminuiu lentamente com o
aumento da temperatura, demonstrando que a quantidade de fase liquida das
amostras chegou ao maximo, provocando assim através da gaseificacdo de
minerais deformacéo piroplastica. A presenca do Fe,O3;, em associacdo com a
maior quantidade de illita, nas amostras 1 e 2 potencializa a reatividade e a
formacao de fase liquida nas temperaturas de 1100 °C a 1150 °C. A densidade
de prensagem estabelecido para todos os corpos de prova foi de 2,00 g/cm?.

. Os resultados da absorcdo de agua obtidos nos corpos de prova dos horizontes
superior e intermediario durante o aumento da temperatura de queima de 1.100
°C a 1.150 °C mostram que houve queda significativa nos valores, provocado
principalmente pela elevada formacao de fase liquida. Isto ocorre devido ao fato
de que os materiais eutéticos (alcalis, Fe,O3 e minerais fundentes) proporcionam

0 ataque aos materiais refratarios dissolvendo-os formando vidro.
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E importante salientar que a diferenca das curvas de gresificacdo, da anélise
térmica gravimétrica e andlise térmica diferencial é proporcionada pela diferenca da
velocidade de aquecimento e também pela difusidade térmica que o sistema oferece

durante a execucao do ensaio. (ver anexo).

CURVA DE GRESIFICACAO
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Figura 30 — Curva de gresificacao obtidas nos corpos de provas representativos de diferentes
horizontes de argilas ceramicas da Mina Morro Alto onde: amostra 1 € representativa do
horizonte inferior, amostra 2 é representativa do horizonte intermediario basal, amostra 3 é
representativo do horizonte intermediario e amostra 4 é representativo do horizonte superior.
Queirro1a realizada nas temperaturas de 800 °C, 900 °C, 1000 °C, 1025 °C, 1050 °C, 1075 °C e
1150 “C.
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5.10 — Resisténcia mecéanica das argilas Morro Alto

A resisténcia mecanica dos materiais ceramicos compostos por argilas €
fortemente influenciada por suas microestruturas como porosidade e fases
formadas, razdo pela qual a variacdo da temperatura provoca alteracoes dos valores
da resisténcia.

Observando a figura 31 nota-se que na faixa de temperatura de 800 °C a
1000 °C a resisténcia dos corpos de prova, com excecdo daqueles representativos
dos horizontes intermediario e superior, foi-se elevando gradualmente com o
aumento da temperatura. Isso se deve ao fato da sinterizagcdo ocorrer apenas por
difusdo sélida e por reacdes quimicas, sem o envolvimento de fusdo nesta faixa de
temperatura. A formacdo de fase liquida € responsavel pela cimentacdo dos graos
gue da coesao interna aos granulos e eleva a resisténcia dos materiais ceramicos
obtidos pela queima de argilas. Os corpos de prova que representam os horizontes
intermediario e superior na faixa de temperatura de 1.000 °C a 1.050 °C diminuiram
sua resisténcia, isto ocorre porgue houve um aumento da porosidade interna
provocada pela decomposicdo dos carbonatos que se encontram em  maior
guantidade, bem como a formacao de novas fazes cristalinas nas cavidades (poros),
aparentemente sem a devida fixacdo nos outros constituintes, retardando assim a
formacao de fase vitrea. Ja os materiais dos horizontes inferior e intermediario basal
mostraram elevacdo na sua resisténcia apés submetidas a temperatura de 1.000 °C.
Esse comportamento é devido ao aumento da formacéo da fase vitrea, que faz com
gue a resisténcia mecanica seja maior entre as faixas de temperatura de queima de
1.050 °C e 1.100 °C, com consequente aumento da quantidade de formacéo de fase
liquida nesta faixa de temperatura.

A elevacio da temperatura até 1.150 °C provoca queda na resisténcia dos
corpos de prova das argilas representativas do horizonte inferior e intermediario
basal devido a formacdo de poros provocados pela producdo de vapores de
materiais alcalinos que volatilizam apo6s alcancar temperaturas de sublimagcédo. A
formacdo de fase porosa nesta faixa de temperatura € comprovada com o0s ensaios
complementares de microscopia. As argilas do horizonte intermediario e superior
continuaram elevando sua resisténcia com o0 aumento da temperatura, pois sdo mais
refratarias e consequentemente possuem menores quantidades de poros formados

nesta faixa de temperatura. Elas sdo mais refratarias por possuirem menor
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guantidade de illita, Fe,O3 e de Oxidos alcalinos e maior quantidade de carbonatos e
feldspatos. A quantidade inferior de materiais alcalinos e alcalinos terrosos reduz
também a possibilidade de volatilizacdo destes minerais, diminuindo assim a

porosidade em temperaturas mais elevada.

Figura 31 — Curva da resisténcia a flexdo obtidas nos corpos de provas representativos de
diferentes horizontes de argilas ceramicas da Mina Morro Alto onde: amostra 1 é representativa do
horizonte inferior, amostra 2 é representativa do horizonte intermediario basal, amostra 3 é
representativo do horizonte intermediario e amostra 4 é representativo do horizonte superior.
c)Queima realizada nas temperaturas de 800 °C, 900 °C, 1000 °C, 1025 °C, 1050 °C, 1075 °C e 1150
C.



81

5.11 - Perda ao fogo das argilas Morro Alto

Observando os resultados obtidos neste ensaio verifica-se que a perda ao
fogo das amostras estudadas foi aumentando com a elevagdo da temperatura
(Figura 32). A evaporacdo de agua adsorvida das amostras acontece até os 130 °C
e entre 400 °C e 550 °C a maior parte da agua estrutural é eliminada, a combust&o
da matéria organica também contribui para a diminuicdo da massa do material
estudado. Entre as temperaturas de 800 °C e 900 °C a perda ao fogo é crescente e
maior para as amostras representativas dos horizontes intermediario e superior que
possuem 0S maiores teores de carbonatos que sofrem e liberam CO, diminuindo
significativamente a massa das amostras durante a queima.

Os materiais representativos dos horizontes inferior, intermediario basal e
superior , mostram comportamento estavel em termos de perda de volateis apos
ultrapassarem a barreira de temperatura de 900 °C tendo apenas uma leve
diminuicdo. As argilas do horizonte intermediario demonstram um comportamento
crescente da perda ao fogo até atingir os 1.050 °C, quando entdo estabiliza sua
perda de massa. Tal fato € devido a quantidade de carbonato nesta amostra que é
mais elevado, e como a reacdo de decomposicdo destes € endotérmica, se faz
necessario maior tempo de queima para ocorrer toda a liberagdo de CO, existente
na amostra, além da influéncia da difusidade térmica. Outro aspecto que colabora
com este aspecto é a presenca de maior quantidade de zedlita, notado
principalmente nas argilas representativa do horizonte intermediario (amostra 3), que

libera agua ao redor de 1.000 °C.
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Figura 32 — Curva da porcentagem de perda ao fogo obtidas nos corpos de provas
representativos de diferentes horizontes de argilas ceramicas da Mina Morro Alto onde: amostra 1
€ representativa do horizonte inferior, amostra 2 é representativa do horizonte intermediario basal,
amostra 3 é representativo do horizonte intermediario e amostra 4 é representativo do horizonte
guperior. Qoueima realizada nas temperaturas de 800 °C, 900 °C, 1000 °C, 1025 °C, 1050 °C, 1075
C e 1150 °C.
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6 — DISCUSSOES E CONSIDERACOES

Os resultados analiticos obtidos através de analises quimicas, fisicas e

microscépicas necessarios para caracterizar o comportamento ceramico das varias

camadas de argilas que comp8em a Mina Morro Alto revelaram que:

Mineralogicamente € constituida por quantidades elevadas de carbonatos
como calcita e dolomita; relativamente as argilas presentes em outras minas
da regido; além da presenca de quartzo, analcima, albita, hematita e 6xido de

ferro.

As caracteristicas ceramicas dessas argilas obtidas através de testes de
absorcdo de 4&gua, resisténcia mecanica, perda ao fogo e estudos
microscoépicos, sdo compativeis com os padrdes de exigéncias para seu uso
como matéria-prima para a fabricacédo de revestimentos porosos (absorcao de
agua de >10%). Conforme pode ser observado nos resultados obtidos em
nossos estudos essas andlises atendem as exigéncias técnicas para

fabricagéo desses produtos segundo a Norma Brasileira “NBR 13818.”

Esses resultados estdo em consonédncia com o0s estudo realizados
anteriormente por Moreno et. al. (2006) e demonstram a que a Mina Morro
Alto pode ser novamente explorada a partir do desenvolvimento de produtos
porosos desde que sejam realizados testes semi-industriais e analise
completa da viabilidade econbmica (custos de extracdo e producdo e

mercado) desses produtos.

Em funcéo dos resultados obtidos nesta primeira etapa dos trabalhos, decidiu-
se entdo estudar o comportamento dessas argilas ricas em carbonatos, no
processo de fabricacdo industrial. Para tanto, uma etapa de trabalhos
complementares foi elaborada, objetivando avaliar o real comportamento
dessas argilas (carbonaticas) quando submetidas aos processos de
fabricacdo nas linhas de producdo da indastria. A simulacdo de tais
condicdes foi realizada aditivando uma massa ceramica (isenta de carbonato)

com minerais carbonaticos como calcita e calcarios dolomiticos, portadores
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de teores variaveis de carbonato, obtidos e lavrados a partir de veios que
cortam concordantemente ou discordantemente o0s horizontes argilosos de
diferentes jazidas da regido. A esmaltacdo e a queima dos corpos de prova
foram realizadas em linhas de esmaltacéo e fornos a rolos industriais que séao

0S mais comumente usados pelas industrias.

e Os procedimentos e trabalhos realizados para avaliar o comportamento da
rocha calcaria utilizada (sua variacdo de teor, tipo e granulometria), quando
adicionado as massas ceramicas que utilizam argilas da Formacao

Corumbatai, encontram-se descritos no capitulo 7.
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7 - INFLUENQIA DO TEOR E DA GRANULOMETRIA DE CARBONATOS EM
MASSA CERAMICA UTILIZADA NA FABRICACAO DE REVESTIMENTOS
CERAMICOS DO POLO DE SANTA GERTRUDES.

Esta etapa do trabalho teve por objetivo aditivar uma massa utilizada na
fabricacdo de pisos e revestimentos do P6lo Ceramico de Santa Gertrudes para
provocar defeitos e em seguida estuda-los analisando suas transformacfes e

influéncia no produto final e assim contribuir para melhorias de processo e produtos.

7.1 — Caracterizacdo da massa utilizada como base e referéncia nos testes 2, 3,
4eb.

A massa escolhida como base e referéncia de comparagéo com os testes 2,
3, 4, e 5 tem sido utilizada no processo de fabricacdo de pisos e revestimentos por
uma industria situada no municipio de Cordeirépolis. A analise quimica (Tabela 2) e
a difracdo de raios X (Figura 33) indicam que a massa referéncia € composta
basicamente pelo argilomineral illita, quartzo (menos de 20%), albita (12 a 13%),
hematita (cerca de 5%). Ha tracos de calcita, dolomita, clorita e interestratificados,
sendo que estes minerais podem ser considerados contaminantes. Porém estdo em
baixas concentracdes néao interferindo diretamente nos resultados que se deseja
avaliar. E importante salientar que o teor em massa de carbonato presente é de

aproximadamente 2,0% (Tabela 2).

Tabela 2 — Analise quimica da massa utilizada como base para os testes com aditivos contaminantes.

SiO, | TiOs | Al,O3 | Feo03 | MnO | MgO | CaO | NaxO | K20 | P2Os | LOI | Soma
Amostra
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

Massa 66,75 | 0,68 | 14,89 5,93 0,08 | 2,03 | 0,79 1,43 | 357 | 0,13 | 3,71 100,00
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Figura 33 — Difracéo de Raios X — amostra referéncia

ApO6s a moagem na industria com moinhos martelos e pendulares a amostra
referéncia apresentou dimensédo de granulos e particulas com uma granulometria
inferior a malha 42 ABNT e superior a malha 500 ABNT, isto significa que a massa
esta livre de residuos grossos e que a maior concentracdo de particulas esta na
faixa superior a malha 325 ABNT (Figura 34). Nota-se a auséncia da porcentagem
gue estaria compondo o fundo do conjunto das peneiras no teste de granulometria,
isto ocorreu devido a presenca da estatica que faz com que os granulos de argila se

aglomerem impedindo sua passagem pela malha 500 ABNT.
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Figura 34 - Curva granulométrica — amostra referéncia

7.2 — Caracterizagdo do calcario incrustado utilizado como aditivo —teste 2 e 3

O calcario (carbonato) utilizado como aditivo contaminante foi coletado em
uma fratura de um banco de argila, preenchida hidrotermalmente por carbonato e
quartzo, em uma jazida na regido (Figura 35). A tabela 3 indica a porcentagem de
oxidos presentes no material coletado no veio, aqui denominado de calcario. Parte
do teor de SiO; (tabela 3) presente no material corresponde a contaminacao de silica
livre, pois o ensaio de ATD (Figura 36) apresentou pico endotérmico na faixa de
temperatura de 570 °C sem perda de massa, a difracdo de raios X (Figura 37)
comprova a presenca de quartzo. A porcentagem de CaO e MgO presente na
analise quimica e comprovada pela sua presenca na difracdo de raios X e pelo
ATDI/ATG, e indica que o calcéario tem caracteristica calcitica, pois possui baixo teor
de MgO e alto teor de CaO e pico endotérmico e perda de massa expressiva na
temperatura de 840 °C. O Fe20s faz parte da amostra devido a presenca da illita,
clorita e, principalmente, de hematita. O NaO presente € oriundo da presenca de
Albita segundo a difragdo de raios X. Os demais 6xidos presentes sdo considerados
contaminantes de baixa porcentagem e nao modificam diretamente o
comportamento do calcéario estudado. Com base na analise quimica e difracdo de
raios X estima-se que a amostra contém cerca de 47% de calcita, 25% de quartzo,

15% de illita, 9% de albita e 3 a 4% de Oxidos de ferro e manganés.



Tabela 3 — Analise quimica (elementos maiores) do calcério incrustado em fratura utilizado como
aditivo contaminante.
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SiO2 | TiO2 | Al2O3 | FeoO3 | MnO | MgO | CaO | NazO | K20 | PoOg | LOI | Soma
Amostra

(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
Calcario

40,87 | 0,15 4,97 2,75 1,84 0,32 | 26,88 | 0,94 1,24 | 0,07 | 19,96 | 100,00
Incrustado

Figura 35 — Foto da rocha de calcario incrustado em fratura utilizado como

aditivo.




Figura 36 — Curva Andlise Térmica Diferencial e Curva Termogravimétrica — calcario incrustado

em fratura..

5 L
E Calcario Incrustado
ol | | h
- L] i
aJln ] v o N N J L L,
8 T T T I'I'I'I'I-'L
| ) ] = ;—ﬂ-ﬁa_s:aeﬂ m [:x]

Figura 37— Difracdo de Raios X — calcario incrustado em fratura
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7.3 - Resultados e discussfes — teste 2

O teste 2 tem como objetivo principal avaliar o comportamento fisico e
defeitos nos produtos ceramicos aditivados com calcario incrustado. Foram
confeccionados corpos de prova com 5%, 10% 15% e 30% de aditivo nas
granulometrias de 35# — 40#, 40# - 80#, 80# - 200# e abaixo de 200# ABNT. Em
seguida foram esmaltados em linha de esmaltac&o industrial e queimados em forno
industrial a rolos.

Observando os resultados do teste 2, representados na figura 38, nota-se
gue conforme aumenta a porcentagem de calcario na massa ocorre aumento da
absorcdo de éagua, isto é provocado porque ha formacdo de fase porosa pela
liberacdo de CO, da decomposicao do calcéario. Nota-se que a curva que contém 0s
maiores tamanhos de grdos de calcario apresentou um maior absorcdo de agua
guando adicionado 30% de aditivo em granulometria 35# - 40#, isto ocorre porque
guanto maior for os granulos maiores serdo 0s poros e contudo menor formacgéo de
fase liquida principalmente pelo fato de haver um maior distanciamento entre os
granulos diminuindo assim as reacdes de difusdo solida e liquida. A porcentagem de
30% na granulometria entre 35# - 40# danificou a peca quase totalmente (Figura 39,
a). A quantidade de furos é proporcional a porcentagem de calcario nha massa e
guanto maior a granulometria do calcario, maior é o dano a camada de esmalte.
Nota-se também que ha uma maior deteriorizacdo da peca ceramica, potencializada

pela presenca do quartzo livre presente no aditivo introduzido (Figura 39).
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Figura 38 — Curva da porcentagem de absorcao de agua das amostras compostas por
massa utilizada nas indUstrias ceramicas da regido de Santa Gertrudes contaminadas por
calcario nas porcentagens de 5 %, 10%, 15%, e 30% e nas diversas granulometria referentes
as malhas 35#-40#, 40#-80#, 80#-200# e <200# ABNT. A temperatura de queima de 1.116 °C
em 22 minutos de ciclo em forno industrial.

@

Figura 39 — Foto dos defeitos produzido por aditivo contaminante (calcario incrustado) na
faixa de granulometria 35#-40# ABNT, com 5%, 10%, 15% e 30%, aditivadas nas massas
ceramicas do processo via seca de producao de pisos e revestimentos ceramicos, queimadas
em forno industrial a temperatura maxima de 1.116 °C em ciclo de 22 min — Teste 2.
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furos provocados pelas particulas

contaminantes de calcéario (Figuras 40 e 41) indica que a liberacdo de gases foi

intensa na regido do defeito, provocando uma espécie de “cratera” envolta de

esmalte. A andlise microscépica da particula presente no orificio identificou a

presenca de uma regiao de cor escura (Figura 42, a) e uma parte clara (Figura 42,

b), na parte inferior ndo ha evidéncia de reatividade (Figura 43). Teste realizado com

im& indica que a parte escura ndo € atraida por campo magnético e a parte cinza é

atraida pelo campo magnético, ou seja, na parte cinza houve a formacdo de

minerais magnéticos, isto ocorre devido a reducao do Fe203 em Fe3O4, OU mesmo

ferro metalico.

e
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Figura 40 — Foto microscopica do furo em peca
esmaltada contaminada propositalmente com
calcario com granulometria 35#-40# ABNT na
proporcéo de 10% na massa.

Figura 41 — Foto microscopica do furo em peca
esmaltada contaminada propositalmente com
calcario com granulometria superior a 35#-40#
ABNT na proporcéo de 5 % na massa.
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Figura 42 — Foto da particula contaminante de
calcério presente na regiao em que foi provocado
o furo no esmalte ceramico.

Figura 43 — Foto da parte inferior da particula
contaminante de calcario presente na regido em
que foi provocado o furo no esmalte ceramico.
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Para a identificacdo precisa dos minerais presentes nos granulos foi
realizado a raspagem da parte contaminada e em seguida conformado laminas para
analise microscopica. A partir da andlise das laminas foi possivel identificar a
presenca de quartzo (Figura 44, 1). O quartzo presente pode ser oriundo da massa
referéncia ou do proprio aditivo, pois ambos possuem este mineral, segundo as
caracterizagdes da massa referéncia e do aditivo realizadas anteriormente. Nota-se
também que ha presenca de hematita (Figura 44, 1), os pontos pretos na imagem
demonstram que este mineral encontra-se no processo de reducéo e formacéo final
de magnetita. E sabido que a magnetita € atraida por campo magnético, ou seja, ha
formacdo de magnetita quando ocorrem reacdes de reducdo no ambiente que ha
presenca de hematita. A presenca de magnetita geralmente é prejudicial quando
presente em massas ceramicas, pois produz nos pisos e revestimentos ceramicos
pontos pretos ou pintas pretas na superficie do esmalte, prejudicando assim a
gualidade do produto.

Foi identificado na andlise microscopica a presenca de CaO (Figura 44,11),
isto comprova que o carbonato se decompds, mas também que ndo houve
reatividade por parte do CaO com a fase liquida formada durante a queima. Isto
ocorre porque 0 processo de queima rapida ndo proporciona energia e tempo
suficientes para ocorrer a solubilizacdo do CaO no fluxo vitreo. Da mesma forma, a
figura 44 (1l e IV) comprova a presenca de calcita ainda presente no granulo. Isto
evidencia que nao houve energia e tempo suficientes para ocorrer a reacdo de
decomposicéo de todo o carbonato presente na amostra. A partir destas analises é
possivel considerar que para massas que possuem carbonatos em sua composicao
€ necesséario utilizar curvas de queima mais energéticas (utilizacdo de altas

temperaturas) e ciclos maiores para que ocorra a solubilizacao de todo o carbonato.
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Figura 44 - Fotos Microscopicas de laminas do residuo do granulo contaminante.

Apés os ensaios de absorcdo de agua realizados no teste 2 notou-se o
aparecimento de rompimento na superficie do esmalte e contudo o aparecimento da
base (Figura 45,a). O rompimento e o aparecimento da base foram surgindo logo
apos a realizacdo da queima e se potencializaram a partir da realizacdo do ensaio
citado acima.

Norton (1973) relata que quando os carbonatos que sé&o aquecidos a
temperaturas superiores a 800 °C, transformam-se em oOxido de calcio que apos
repouso em condicOes de temperatura e atmosfera ambiente, volta a apresentar

ganho de massa, isto acontece porque o 6xido de calcio (cal virgem) ndo permanece
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estavel, mas volta ganhar massa devido a reacdes de rehidratacdo. A reacao de
hidratacdo que ocorre é a seguinte:

CaO + H,O - Ca (OH) .

hidratacao

Rebmam et. al. (1996) relatam que quando argilas que possuem calcario,
sdo submetidas a temperaturas de queima entre 1.000 °C e 1.110 °C em ciclos
rapidos, provocam-se defeitos nos corpos ceramicos apés a queima devido a
formacao de fase nao estavel, que rehidrata acompanhado de dilatagéo.

A marca formada na camada de esmalte (Figura 47, a) comprova que o CaO
iniciou seu processo de hidratacdo provocando a expansdo da area onde se
encontrava o grao de calcério, provocando trincas superficiais circulares irregulares.
Estas microtrincas superficiais provocara fatalmente o lascamento da superficie do
esmalte pela pressao oferecida pelo calcario na camada de esmalte na regido onde
0 mesmo esta localizado, formando posteriormente uma “cratera” (Figura 46). O
presente estudo verificou que quanto maior a granulometria e a porcentagem de
calcario incrustado na massa, maior sera a quantidade de furos e lascamento da
camada do esmalte, podendo provocar a inutilizagéo total da peca (Figura 45, b).

A partir da analise visual do esmalte das pecas aditivadas nota-se também a
presenca de grande quantidade de material refratario sobre a superficie do esmalte
(Figura 46, a). Esse material refratario é originario da parte superficial granulo de
calcério, que ao sofrer a reacdo de decomposicao e formacdo do CO,, provoca um
repentino aumento da pressdo na regido o granulo. O aumento excessivo da
pressao em um Unico ponto provoca o lancamento da massa, ou pedacos de massa,
sobre a superficie da peca, provocando o0 aparecimento de pontos escuros,
denominado usualmente de pontos de refratarios ou pontos de massa sobre o
esmalte. Nota-se que nas proximidades de uma depressao ou de um furo provocado
pela decomposicao do carbonato ocorre sempre a presencga de pontos de massa no
esmalte.

As analises microscopicas dos cortes das pecas demonstram que quanto
mais proximos da superficie do esmalte (Figuras 48 e 49, c), mais furos e “crateras”
serdo formados. Nota-se também que a medida que o contaminante se distancia da
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superficie do esmalte, reduz-se a incidéncia de furos, mas ainda provocam-se
trincas superficiais irregulares (Figuras 50 e 51).

Segundo Grimshaw (1971), no Oxido de célcio, ao contrario do o6xido
magnésio, sO é possivel evitar a rehidratacdo atmosférica apenas por queima a alta
temperatura. Todavia, a forma mais simples de composto quimico que nao €
rehidratavel € o silicato de célcio que podera ser formado durante a queima se
houver quantidade de energia suficiente e tempo para ocorrer a silicatizacdo. A
sinterizacdo também faz com que a area superficial seja reduzida, diminuindo assim

a taxa de ataque do vapor de agua.

@ (b)

Figura 45 — Foto dos defeitos produzido por contaminacdo de calcéario incrustado sendo (@)
rompimento da superficie do esmalte, (b) peca inutilizada- Teste com 5% e 30%, nas massas
cerdmicas do processo via seca de producéo de pisos e revestimentos cerdmicos, queimadas em
forno industrial a temperatura maxima de 1.116 °C em ciclo de 22 min. — Teste 2.



Figura 46 — Foto da cratera produzido
pelo aditivo contaminante 35#-40%#,
sendo (a) material refratario lancado
sobre a superficie do esmalte.
Ampliacdo de 10x. Esteriomicroscépio
Leica.
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Figura 47 — Foto da marca (a) e da
trinca no esmalte provocado por aditivo
contaminante com didmmetro entre 35#-
40# ABNT. Ampliacdo de 10x.
Esteriomicroscopio Leica.

(€)

(c)

Figura 48 — Foto do corte perpendicular da
microtrinca superficial da camada de esmalte,
(c) furo - cratera produzido por contaminacg&o de
calcario incrustado e ampliada 10,8 x.
Esteriomicroscoépio Leica.

Figura 49 — Foto do corte perpendicular da
microtrinca superficial da camada de esmalte,
(c) furo - cratera produzido por contaminacgéo de
calcario incrustado e ampliada 16 x.
Esteriomicroscépio Leica.
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Figura 50 — Foto da microtrinca circular Figura 51 — Foto da microtrinca circular
irregular na camada de esmalte, produzido por irregular na camada de esmalte, produzido por
contaminacgdo de calcario incrustado. contaminacgédo de calcario incrustado.

7.4 - Resultados e discussfes — teste 3

O objetivo do teste 3 € adicionar porcentagens de calcario incrustado (o
mesmo utilizado no teste 2) em granulometrias mais finas e em menores
porcentagens. As Porcentagens de calcario adicionado na massa coletada foram:
0,5%, 1,0%, 2,0% e 4,0 % nas seguintes granulometrias: # 200 - 230, # 230 - 325, #
325 - 400, # 400 — 500 ABNT.

Observando os resultados obtidos nos ensaios de absorcdo de agua (Figura
52), verifica-se que conforme ocorre aumento do teor de calcéario e da granulometria
a absorcdo de agua aumenta, isto ocorre porque durante o processo de sinterizacao
h& uma elevagcdo na quantidade de fase porosa formada, somado a diminuicdo da
fase vitrea, conferindo as amostras um aumento da porosidade provocando um
aumento no percentual de absorcdo de agua. Nota-se também que a absorcao de
agua sempre € superior a da amostra referéncia, provando que, mesmo em
granulometrias mais finas, o calcério incrustado provocard um aumento na absorcao

de agua.
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Figura 52 — Curva da porcentagem de absorcdo de agua das amostras compostas por
massa utilizada nas industrias ceramicas da regido de Santa Gertrudes contaminadas por
calcério incrustado nas porcentagens de 0,5 %, 1,0%, 2,0% e 4,0% e nos intervalos da
granulometria referentes as malhas 200-230, 230-325, 325-400 e 400-500. Queima
realizada em forno a rolo com temperatura maxima de 1.116 °C e ciclo de 26 minutos.

Os resultados obtidos no ensaio de retracdo linear (Figura 53) demonstram
gue o aumento da porcentagem de calcario na massa produz diminuicédo da retracao
linear, isto ocorre devido a diminuicdo de formacdo de fase vitrea durante o
processo de queima. O calcario possui a tendéncia de produzir fases cristalinas
célcicas e fase porosa, ou seja, quanto maior a formacao de fase porosa menor sera
a formacédo de fase liquida. No caso em questdo, os poros “afastam” os granulos
diminuindo a reatividade por difusdo sélida, formando assim uma quantidade menor

de fluxo liquido responsavel pelo preenchimento dos poros e também pela retracao.
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Figura 53 — Curva da porcentagem de retracdo linear das amostras compostas por massa utilizada nas
industrias ceramicas da regido de Santa Gertrudes contaminadas por calcario incrustado nas porcentagens
de 0,5 %, 1,0%, 2,0%, e 4,0% e nos intervalos de granulometria referentes as malhas 200-230, 230-325,
325-400 e 400-500 ABNT. Queima realizada em forno industrial com temperatura maxima de 1.116 °C e
ciclo de 26 minutos.

Observando a curva representativa da quantidade de furos produzidos ao
adicionarmos calcario incrustado (Figura 54), nota-se que conforme se reduz a
granulometria e a porcentagem de calcario presente nas pecas, a quantidade de
furos que afloram no esmalte diminuem consideravelmente. Deve-se levar em
consideracao o fato de que os granulos de calcério estdo acondicionados de forma
aleatdria, ou seja, o granulo de calcario acomodado mais proximo da superficie da
peca provocara fatalmente o aparecimento de um furo na camada de esmalte
durante o aguecimento, principalmente se o granulo possuir dimensdes superiores a
malha 325 ABNT. Isto ocorre porque a liberacdo de CO, pelo contaminante sera
produzida de forma concentrada e pontual. Ao reduzir a concentracdo de calcério e
a granulometria abaixo da malha 325 ABNT, os furos sé&o cobertos por uma camada
de esmalte formando as depressdes (Figura 55). Nota-se que, ao utilizar gréos de
calcario entre as granulometrias 400# — 500# ABNT, as depressdes e furos séo

praticamente eliminados. Isto porque ao se reduzir a granulometria do calcario ha
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uma elevacdo da é&rea superficial do granulo, dispersando ainda mais o
contaminante dentro da peca, diminuindo as &reas de elevada concentracdo de
gases formados durante a decomposicao do calcario. A reducdo da granulometria,
ou o aumento da area superficial também € responséavel por facilitar a reatividade e
a dissolucao dos elementos no meio vitreo durante a sinterizacdo. A concentracao
localizada dos gases de decomposi¢cdo do calcario é o principal responsavel por

provocar o aparecimento de furos e depressdes na superficie do esmalte.

Figura 54 — Curva comparativa da quantidade de furos e depressGes ocorridas nas amostras
compostas por massa utilizada nas indUstrias ceramicas da regido de Santa Gertrudes aditivadas
com calcério incrustado nas porcentagens de 0,5 %, 1,0%, 2,0%, e 4,0% e nas granulometrias
referentes ao intervalo das malhas 200#-230#, 230#-325#, 325#-400# e 400#-500# (ABNT).
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Figura 55 — Fotomicrografia da depressédo (a) no esmalte ceramico produzido por contaminagéo de
calcario incrustado na massa ceramica do processo via seca de producdo de pisos e revestimentos
ceramicos.

7.5 — Caracterizacdo do calcéario dolomitico utilizado como aditivo — teste 4

A andlise quimica do aditivo (Tabela 4) utilizado no teste 4 (calcario
dolomitico) possui perda ao fogo de 36,42%. Esta perda ao fogo representa
principalmente a quantidade de CO: liberada durante a reacdo de decomposicédo do
calcario. Ja a porcentagem de CaO (27,35%) e MgO (19,72%) é composta,
principalmente, pela calcita e dolomita presentes. Ver difragdo de raios x (Figura 56).
O SiO2 presente se encontra, em sua grande parte, na forma de quartzo livre,
principalmente na forma de silex (Ver difratograma de raios X na Figura 56). Nota-se
a presenca de 6xidos em menores proporcdes que podem ser considerados como
elementos adicionais e de pouca influéncia no comportamento ceramico do material.

Analisando os valores da tabela 4 detecta-se que a perda ao fogo estd um
pouco inferior ao esperado considerando os teores de CaO e MgO. Esse
desequilibrio deve-se a hidratacao parcial dos 6xidos antes e durante a pesagem do
mesmo. Também constata-se que o carbonato € representado essencialmente por
dolomita, que perfaz quase 90% do peso, e calceddnia ou opala (pouco mais de

10%). As outras fases cristalinas presentes nao perfazem 5% do peso.
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Tabela 4 — Andlise quimica do calcério dolomitico utilizado como aditivo contaminante.

SiOy | TiO2 | Al20O3 | Fe2O3 | MNnO | MgO | CaO | NapO | KO | P2Os | LOI | Soma
Amostra
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

Calcério Dolomitico | 13,58 | 0,07 1,47 0,81 0,12 | 19,72 | 27,35 | 0,25 0,14 | 0,07 | 36,42 | 100,00

Calcario Dolomitico

B
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Q - Quartzo
Ca - Calcita
D - Dolomita

Figura 56 - Difracdo de Raios X — Calcario Dolomitico .

Através da analise do comportamento térmico do aditivo (Figura 57),
podemos observar que o material possui pouca umidade adsorvida, cerca de 0,63%.
A temperatura de 564 °C ocorre a primeira perda de massa que corresponde a

decomposicéo da dolomita formando MgO segundo a reacao:

CaMg(CQOs)2 - CaCOs + MgO + CO2

A partir da temperatura de 740 °C se inicia a segunda reacdo de grande
intensidade de decomposi¢éo do carbonato, € nesta faixa de temperatura que ocorre

a decomposicéo final do carbonato conforme a reagao:

CaCOs + MgO = CaO + MgO + CO2
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E importante salientar que as temperaturas de decomposicdo variam de
acordo com o equipamento que estd sendo realizado o ensaio, além do grau de
pureza, da cristalinidade e da difusibilidade térmica do material a ser avaliado. A
amostra em questdo ndo apresenta pureza, pois ndo se trata de dolomita pura
(tabela 4), portanto, ndo apresenta o desenho grafico semelhante ao contido e na
revisao bibliogréfica, que se refere a dolomita pura.

Figura 57 — Curva Analise Térmica Diferencial e Curva Termogravimétrica — calcario dolomitico.

7.6 - Resultados e discussdes —teste 4

O Teste 4 teve como finalidade estudar o efeito que o calcario dolomitico
produz quando adicionado a massa ceramica composta por argilas da formacgao
Corumbatai. Foram adicionados 0,5% e 4% nas seguintes malhas (ABNT): #200-
230, #230-325, #325-400 e #400-500.

A absor¢cdo de 4gua representa o grau de reatividade entre os elementos
presentes na composi¢cdo da massa, nota-se que quando adicionamos o calcério
dolomitico a absorcdo aumentou (Figura 58), ou seja, tanto a elevacao do teor de

calcéario dolomitico quanto o aumento da sua granulometria elevam a absorcdo de
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agua. Estudos realizados por Montorsi et. al (2006) comprovam que a o0 MgO e o
CaO resultantes da decomposicéo da dolomita aumentam a porosidade e elevam a
formacédo de poros, dificultando assim a formacéo de fase liquida por difuséo liquida

durante a sinterizacao.

Figura 58 - Curva da porcentagem de absor¢cdo de agua da massa aditivada com calcario
dolomitico queimada em forno industrial & temperatura méaxima de 1.114 °C no ciclo de 23 minutos.

Teste 4.

A partir da analise da retragéo linear (Figura 59) observamos também que a
retracdo linear diminui com a elevagdo do teor de calcario dolomitico, isto ocorre
porque a sua decomposicao provoca a formacédo de fase porosa, reduzindo assim a
retracdo linear que é potencializada principalmente pela acdo da gravidade quando

ocorre a formacao de fluxo liquido.
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Figura 59 - Curva da porcentagem de retracdo linear da massa aditivada com calcario dolomitico
queimada em forno industrial & temperatura maxima de 1.114 °C no ciclo de 23 minutos. Teste 4.

E importante salientar que o teste em questdo, por ser realizado em forno
industrial de ciclo rapido, ndo permite que o MgO e CaO tenham tempo e energia
suficientes para reagirem totalmente formando fluxo liquido. Assim sendo, ocorre
elevacdo da absorcdo de agua e também reducédo da retracdo linear quando se
eleva o teor de calcario.

A andlise visual dos corpos de prova com a aditivacdo de calcario dolomitico
nao detectou furos na superficie do esmalte mesmo com a adi¢cdo de 4% de calcério.
Isto porque a decomposicdo do calcario dolomitico acontece em duas faixas de
temperatura, sendo que, as duas reacdes de baixa e de grande intensidade ocorrem
antes do fechamento (fuséo) total do engobe e do esmalte e de forma menos
agressiva. Este acontecimento permite a saida dos gases de forma gradual e menos

agressiva a camada de esmalte.
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7.7 — Caracterizagéo da calcita cristalina de veio utilizada como aditivo — teste
5

A calcita utilizada como aditivo € encontrada em veio, com cristais bem
desenvolvidos, proveniente de uma mina de meta calcario calcitico, explorada
principalmente com o proposito de fabricar cimento, pela empresa Votorantim. A
mina fica situada no municipio de Votorantim (SP).

A analise quimica do aditivo (Tabela 5) utilizado no teste 5 (calcita cristalina)
possui perda ao fogo de 44,64%. Esta perda ao fogo representa principalmente a
guantidade de CO:z2 liberada durante a reacédo de decomposi¢ao do calcario, comum
a todo carbonato, comprovado também pelo ensaio térmico gravimétrico. Nota-se a
presenca de Na20 e SiO2 em menores propor¢des. Segundo pode-se observar pelo
difratograma de raios x (Figura 60), o Na20 e SiOz2 presente na calcita é oriundo da
albita e do quartzo livre, respectivamente. Estes minerais sdo comuns nas calcitas
devido a sua origem hidrotermal. Os demais 6Oxidos presentes sdo considerados
elementos adicionais de baixa proporcdo e, portanto, de pouca influéncia no
comportamento ceramico do material.

A exemplo do constatado com os dados da tabela 5 nota-se que a
porcentagem do peso relativo a perda ao fogo esta um pouco inferior ao esperado
considerando o teor de CaO, que deveria ser da ordem de 43%. Esse desequilibrio é
explicado pela hidratacao parcial do 6xido de calcio, antes e durante a pesagem do
mesmo. Também se constata que o teor de impurezas, incluindo as inclusées de

guartzo, é inferior a 5% do peso.

Tabela 5 — Andlise quimica da calcita cristalina utilizada como aditivo teste 5.

Amostra Si02 Ti02 A|203 Fes0O3 MnO MgO CaO Na,O K,O P-0Os LOI Soma
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)

Calcita Cristalina 2,28 | 0,02 0,25 0,80 0,13 0,52 | 51,28 | 0,07 0,02 | 0,01 | 44,64 | 100,00
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Figura 60— Difracdo de Raios X — calcita cristalina de veio.

A calcita cristalina (Figura
61) utilizada como aditivo, possui
cristalografia hexagonal, cor clara
(branca), brilho vitreo e clivagem
perfeita. Percebe-se a presenca
de quartzo livre fino em pequena
proporcdo. A calcita possui

facilidade de moagem e boa

homogeneidade.

Figura 61 — Foto da calcita cristalina de veio
utilizada na aditivacdo de massa ceramica — teste 5

A analise térmica diferencial e a analise térmica gravimétrica (Figura 62)
demonstram como é o comportamento do aditivo durante a queima. A calcita
utilizada como aditivo apresentou pico endotérmico de pequena intensidade a 100
°C que corresponde a umidade adsorvida da calcita sem perda expressiva de
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massa. Nota-se a ocorréncia de uma segunda reacdo endotérmica de pequena
intensidade, sem perda de massa, correspondente a transformacéo volumétrica do
guartzo. A terceira reacdo de grande intensidade iniciou-se a aproximadamente 620
°C atingindo o seu pico maximo a 861 °C com perda de massa expressiva de
44,56%, este pico corresponde a reagao de decomposicéo da calcita formando CaO,

com liberacao do COz.

Figura 62 — Curva Andlise Térmica Diferencial e Curva Termogravimétrica —
calcita cristalina de veio.

7.8 — Resultados e discussdes — teste 5

O Teste 5 tem como finalidade estudar o efeito que a calcita cristalina produz
guando adicionada a massa ceramica composta por argilas da formacao
Corumbatai. Foram adicionados 0,5% e 4% nas seguintes malhas ABNT: #200-230,
#230-325, #325-400 e #400-500. A calcita adicionada possui perda ao fogo superior
a 40% (44,64% na tabela 5) e porcentagem de CaO de aproximadamente 50%
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(51,28% na tabela 5), estas porcentagens comprovam o0 grau de pureza deste
carbonato (Tabela 5).

O teste de absorcdo de agua com a aditivacdo de calcita cristalina
demonstra que quando adicionada a porcentagem de 0,5% de contaminante a este
nao sofre variagao significante (Figura 63). Nota-se que ao adicionarmos calcita em
maiores porcentagens, temos um aumento da absor¢do de agua, iSSoO ocorre porque
h& maior formacéo de fase porosa durante a decomposicdo do calcario. O fato de o
ciclo de queima ser muito rapido e pouco energético impede que a formacao de fluxo
liguido seja suficiente para que todo o CaO consiga se dissolver no meio liquido,
resultando assim na reducdo da formacao de fase liquida. A quantidade de fase
liquida e porosa depende, principalmente, da composi¢cao do material e do tempo de
exposicao deste material na temperatura maxima. Quanto maior for a formacéo de
fluxo liquido maior sera o preenchimento dos poros pelo liquido viscoso pela acao da
gravidade, por esse motivo, quando o teor de CaO é baixo consegue-se uma melhor

dissolucédo do mesmo no meio, impedindo que a absorcdo aumente.

Figura 63 — Curva da porcentagem de absorgdo de 4gua da massa aditivada com calcita
cristalina de veio queimada em forno industrial & temperatura maxima de 1.114 °C no
ciclo de 23 minutos. Teste 5.
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A partir da analise da retracéo linear (Figura 64) observamos que a retracao
linear com 0,5% de aditivo ndo € significativa, mesmo reduzindo a sua
granulometria. Quando é elevado o teor de calcita observamos que ocorre uma
reducdo na retracéo linear mesmo em granulometrias mais finas. Isto ocorre porque
a decomposicao da calcita forma fase porosa, reduzindo a area de contato entre 0s
graos, provocando uma reducdo na reatividade entre os granulos, reduzindo a
formacdo de fluxo liquido e, portanto, retracdo linear. E importante salientar que a
retracdo linear é potencializada principalmente pela acdo da gravidade quando

ocorre a formacéao de fluxo liquido.

Figura 64 — Curva da porcentagem de retracao linear da massa aditivada com calcita cristalina de
veio queimada em forno industrial & temperatura maxima de 1.116 °C no ciclo de 23 minutos. Teste
5.

A partir da analise da curva representativa da quantidade de furos
produzidos ao adicionarmos calcita cristalina (Figura 65) nota-se que ha semelhanca
com teste 3, pois ao reduzirmos a granulometria e a porcentagem de calcita
cristalina a quantidade de furos que afloram no esmalte diminuem

consideravelmente. Podemos afirmar que da mesma forma ha aleatoriedade na
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distribuicdo dos furos. Quando o granulo de calcério se aloja mais proximo da
superficie da peca provocara fatalmente o aparecimento de um furo na camada de
esmalte durante o aquecimento, principalmente se o granulo possuir dimensdes
superiores a malha 325 ABNT. Todavia, ocorre reducdo na quantidade de furos ao
reduzirmos a granulometria abaixo da malha 400 ABNT, isso ocorre porque ao
reduzirmos a granulometria, diminuimos também a pressdo que CO:2 exerce na
camada de engobe e do esmalte que estdo acondicionados na superficie da peca,
além de facilitar uma maior dissolucdo do CaO no meio vitreo ou em reacfes de
formacao de silicatos.

Nota-se a presenca de pequenas depressoes idénticas as que aparecem no
teste 3, da mesma forma, estas depressdes sdo provocadas por contaminagoes de
carbonatos com granulometria inferior a malha 325 ABNT e superior as # 400 — 500
ABNT.

Figura 65 — Curva da quantidade de furos ocorridos nas amostras compostas por massa utilizada
nas indastrias cerdmicas da regido de Santa Gertrudes aditivadas com calcita cristalina nas
porcentagens de 0,5 %,e 4,0%, nas granulometrias referentes ao intervalo das malhas 200-230,
230-325, 325-400 e 400-500 ABNT.



113

E importante salientar que os testes demonstraram comportamento um
pouco diferenciado em relacdo aos valores da absor¢cdo de agua, mas todos os
testes apresentam uma tendéncia de elevacdo da absorcdo quando é elevado o teor
de carbonato. As variagcdes ocorrem porque mesmo mantendo a mesma composicao
de massa referéncia, ha variacdo na composicdo do aditivo e também pequena
variacdo na curva de queima com temperaturas de 1.116 °C e 1.114°C em ciclos de
26 a 22 minutos.

O aditivo utilizado nos teste 2 e 3 possui um maior teor de quartzo livre e
também tracos de outros minerais comparado ao aditivo utilizado nos testes 4 e 5. A
curva de queima utilizada no teste 2 e 3 € mais energética e possui um ciclo maior
de gueima do que a curva utilizada no teste 4 e 5, resultando assim em uma menor
absorcao de agua.

Os testes foram realizados em dias diferentes, por isso temos a influéncia
das variagbes que os fornos industriais produzem naturalmente, pois em fornos
industriais hd uma maior diferenciacdo de atmosfera e uma influéncia das
externalidades tais como: umidade relativa do ar, temperatura ambiente, falha de

forno, densidade de carga e etc.
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8 - CONCLUSOES

Este estudo conclui que as argilas carbonéaticas da Mina Morro Alto sdo
constituidas por quantidades elevadas de carbonatos como calcita e dolomita além
da presenca de quartzo, analcima, albita, hematita e 6xido de ferro. Pela analise das
caracteristicas ceramicas dessas argilas obtidas através de testes de absor¢cdo de
agua, resisténcia mecanica, perda ao fogo e estudos microscopicos, nota-se que
estes resultados sdo compativeis com os padrdes de exigéncias para seu uso como
matéria-prima para a fabricacdo de revestimentos porosos (absorcdo de agua de
>10%).

Conforme pode ser observado nos resultados das andlises, estas argilas
atendem as exigéncias técnicas para fabricacdo de revestimentos porosos segundo
a Norma Brasileira “NBR 13818.” Isto significa que a Mina Morro Alto pode ser
novamente explorada a partir do desenvolvimento de produtos porosos desde que
sejam realizados testes semi-industriais e andalise completa da viabilidade
econdmica (custos de extracao e producdo e mercado) desses produtos.

Conclui-se também que os defeitos provocados pelos carbonatos na
indUstria de pisos e revestimentos ceramicos estdo diretamente relacionados a
granulometria do contaminante e sua porcentagem nas massas. O principal defeito
provocado pela presenca de carbonatos nas massas ceramicas € o furo no esmalte.
Este defeito deve-se principalmente porque o carbonato, durante o aquecimento na
etapa da queima, produz reagdes de decomposic¢des que liberam grande quantidade
de gas carbbnico de forma concentrada e pontual, aumentando assim a pressao
interna na pega. Os gases produzidos movimentam-se pelos poros comunicantes
separando a camada de esmalte provocando furos e depressfes na superficie das
pecas ceramicas.

Quanto mais grossas (acima da malha 40 ABNT) forem as massas
ceramicas contaminadas por carbonato, maior sera a ocorréncia de furos. As
“erupcbes”, trincas superficiais e lascas causadas pela hidratacdo do calcario
ocorrerdo dependendo do teor de carbonato presente, ou seja, quanto maior o teor,
maior sera a ocorréncia dos defeitos. Estes defeitos poderdo ocorrer logo apés a
gueima, a médio e também em longo prazo. Quando as erup¢des ou trincas ocorrem

geralmente apds o assentamento, caracteriza-se sua ocorréncia como defeito oculto,
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ou seja, defeitos que aparecem em pavimentos ceramicos que surgem apOs sua
aplicacdo e ndo séo detectaveis antes de sua aplicacéo.

A quantidade de furos produzidos nos pavimentos ceramicos dependera do
tipo, teor de carbonato e de sua granulometria. O carbonético dolomitico € menos
agressivo do que o calcario calcitico. Comprova-se que mesmo realizando a
moagem do material entre as malhas 325 e 400 ABNT, ainda poderéd ocorrer o
aparecimento de depressfes no esmalte se forem encontradas porcentagens
elevadas de carbonato, pois em altas porcentagens ocorre 0 aumento da
concentracdo dos gases NosS poros que se comunicam com a parte superior do
pavimento, sendo que estes migram em grandes propor¢cdes para a camada do
engobe e do esmalte.

As malhas utilizadas nas indastrias (geralmente a # 40 e # 50 ABNT) nao
séo eficazes, apenas atenuam a problematica. A total eliminacdo da ocorréncia dos
furos s6 podera ser realizada quando a moagem for realizada abaixo da malha 400
ABNT e quando a massa atingir, no maximo, 6 % para 0s processos produtivos que
utilizarem os mesmos parametros desta pesquisa (2% carbonato presente na massa
base e 4 % adicionado). Cabe ressaltar que o carbonato presente na massa base
utilizada na pesquisa (dolomita e calcita) forma cristais pequenos, normalmente
menores que 100 pm, e ricos em minusculas inclusdes de illita, quartzo, albita,
hematita, etc. Este aspecto facilita a reacdo de consumo do CaO, gerando fases
silicaticas e minimizando a potencialidade de geracdo de defeitos, mesmo em ciclos
de queima muito rapidos, como foi o caso desta pesquisa.

E importante salientar que as variaveis do processo produtivo tais como:
ciclo de queima, pressao de prensagem, camada de esmalte e engobe, ponto de
amolecimento do esmalte e engobe, entre outras, podem influenciar na ocorréncia
de furos no processo produtivo podendo potencializar o defeito ou até mesmo
reduzi-lo a um nivel aceitavel, dependendo da condicdo de trabalho.

O dimensionamento das curvas de queima no processo produtivo influencia
diretamente no aparecimento de furos provocados por calcéarios, pois curvas que
apresentarem ciclos rapidos e poucos energéticos poderdo fatalmente provocar o
surgimento de furos, depressfes e também erupcdes tardias na camada dos
esmaltes. E necesséario que haja tempo e energia suficientes para que o CaO e o
MgO reajam com o0s demais constituintes da massa gerando fases cristalinas
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silicaticas estaveis ou maior quantidade de vidro. Isto é possivel através da
regulagem das rampas de pré aquecimento e das rampas de queima.

Os carbonatos presentes nas massas ceramicas também provocam
aumento da absorcdo de agua e queda na resisténcia mecanica das pecas
ceramicas. As normas técnicas vigentes (NBR 13818) classificam os produtos pela
% de absorcdo de agua. O pdlo ceramico de Santa Gertrudes produz pisos com
absorcao de agua maior ou igual a 6% e menor ou igual a 10%. Isto quer dizer que
guanto maior a porcentagem de carbonatos nas massas ceramicas maior sera custo
para a realizacdo do processo de queima, pois este necessitara utilizar niveis
energéticos maiores e ciclos de queima mais longos para alcancar as exigéncias
técnicas da norma em vigor, provocando assim um aumento de custo na etapa de
sinterizacao.

A forma mais racional de evitar problemas e prejuizos por causa dos defeitos
provocados pela acdo dos carbonatos nédo deve estar focada em regulagens de
processo, pois a presencga desses contaminantes provoca aumento de custo como
consumo de combustivel e também perda de produtividade com o surgimento de
defeitos aparentes e, posteriormente, de defeitos ocultos. Todavia se utilizarmos
uma extracao racional da matéria-prima, aplicando metodologia de extracao seletiva
do minério, pesquisa e treinamento da mao-de-obra, € possivel estabelecer
parametros de qualidade que garantam a homogeneidade e pureza das matérias-
primas selecionadas e, por fim, reduzir os custos de producdo e melhoria da

gualidade e produtividade da industria ceramica de pisos e revestimentos ceramicos.
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Procedimentos - Teste 1
O Teste 1 foi realizado utilizando o seguinte método:

1° - Coleta da amostra na jazida;

2° - Britagem e moagem das amostras;

3° - Homogeneizacéo e peneiramento # 35

4° - Umidificacdo (9,5% umidade) e descanso 24hs;

5° - Prensagem dos corpos de prova (MEA 2,00 g/cm?®);

6° - Medicao (cumprimento x largura x espessura), peso;

7° - Secagem de corpos de prova,

8° - Analise dimensional (cumprimento x largura x espessura), peso;

9° - Queima dos corpos de provas;

CICLOS DE QUEIMA

800 °C 900 °C 1000 °C 1050 °C 1100 °C 1150 °C
600 [2| 30 | 600 (2| 30 [ 600 |2| 30| 600 (2|30 | 600 [2| 30| 600 [2| 30
800 |2| 10 | 900 (2| 10 [ 1000 |2| 10 | 1050 |2| 10 | 1000 |2| 10 | 1000 |2| 10

1100 |2| 10 | 1150 |2| 10
500 [2|-30 | 500 [2|-30| 500 |2|-30| 500 |2]|-30
500 |2|-30| 500 |2|-30
Quadro 4 — curvas de queima realizadas em forno mufla no laboratério ceramico UNESP — Rio Claro
10° - Anélise dimensional (cumprimento X largura x espessura), peso;
11° - Ensaios Fisicos
a) Absorcao de agua;
b) Porosidade Aparente
c) Teste de Ruptura a flexao;
d) Retracao Linear;
e) Perda ao fogo;
12° - Andalise Quimica; As determinacdes foram realizadas por

Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X, empregando amostras
fundidas em matriz de borato. Depto de Petrologia e Metalogenia IGCE -
Unesp — Rio Claro.
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13° - Analise Mineraldgica (DRX); Ensaios Realizados no Depto de
Petrologia e Metalogenia IGCE - Unesp — Rio Claro.

14° - Analise Microscopica; Laboratério de Microscopia Optica Depto. De
Petrologia e Metalogenia IGCE — Unesp — Rio Claro.

Procedimentos - Teste 2

O objetivo do Teste 2 é adicionar porcentagens de calcéario incrustado em
diversas granulometrias em uma massa utilizada em uma industria de pisos e
revestimentos ceramicos da regido de Santa Gertrudes e avaliar os aspectos fisicos,
guimico e microscopicos das amostras testadas. O calcario utilizado nos testes foi
coletado em uma jazida da regido de Santa Gertrudes. O material foi retirado de

uma fissura na camada inferior da jazida. O mesmo se encontrava cristalino.

O Teste 2 foi realizado utilizando a seguinte metodologia:

1° - Coleta de massa moida e peneirada, sendo esta utilizada na fabricacéo
de pisos e revestimentos ceramicos das industrias ceramicas da regido de
Santa Gertrudes;

2° - Coleta de amostra do calcario em uma jazida da regido de Santa
Gertrudes;

3° - Secagem e moagem das amostras de calcario;

4° - Separagdo granulométrica do calcario nas seguintes malhas (ABNT):
>40#, 40# — 80# e 80# -200#

5° - Dosagem de calcario na massa coletada. Os valores dosados foram os
seguintes: 5%, 10%, 15% e 30 % nas seguintes granulometrias: >40#, 40# —
80# e 80# -200#.

6° - Umidificacdo 9,0 % e descanso 24 hs;

7° - Prensagem corpos de prova — MEA 2,00 g/cm?;
8° - Dimensional e pesagem dos corpos de prova;
90 - Secagem;

10° - Esmaltacéo por aerografia:
e esmalte 3350
o densidade do esmalte = 1,50 g/cm?®
e engobe = 3340
o densidade do engobe = 1,56 g/cm?®
e ponto de amolecimento = 750 °C
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e dilatacdo = a 63

11° - Queima

e Ciclo — 26 min.
e Temperatura de queima na rampa inferior — 1.116 °C
e Temperatura de queima na rampa superior — 1.110 °C

10° - Andlise dimensional (cumprimento x largura x espessura), peso;

11° - Ensaios Fisicos
a) Absorcao de agua;
b) Porosidade Aparente
c) Teste de Ruptura a flexao;
d) Retracao Linear;
e) Perda ao fogo;

12° - Andlise Quimica; As determinacdes foram realizadas por
Espectrometria de Fluorescéncia de Raios - X, empregando amostras
fundidas em matriz de borato. Depto de Petrologia e Metalogenia IGCE -
Unesp — Rio Claro.

13° - Analise Mineralégica (DRX); Ensaios Realizados no Depto de
Petrologia e Metalogenia IGCE - Unesp — Rio Claro

14° - Analise Microscopica; Laboratério de Microscopia Optica Depto. De
Petrologia e Metalogenia IGCE — Unesp — Rio Claro.

15° — Analise Quimica da massa;

16° — Analise Quimica do Calcario (contaminante).

Procedimento - Teste 3

O objetivo do Teste 3 € adicionar porcentagens de calcario incrustado (o
mesmo utilizado no teste 2) em granulometrias mais finas do que realizadas no teste

Il e avaliar os aspectos fisicos e microscépicos das amostras testadas.

O método utilizado no teste 3 é semelhante ao teste 2, modificando apenas
a granulometria do calcéario utilizado e a porcentagem de calcario adicionado na

massa.
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As Porcentagens de calcario adicionado na massa coletada foram: 0,5%,
1,0%, 2,0% e 4,0 % nas seguintes granulometrias: 200# - 230# , 230# - 325#, 325#
- 400#, 400# - 500# ABNT.

Procedimento - Teste 4

O Teste 4 tem por finalidade observar e avaliar o efeito que o calcério
dolomitico produz quando adicionado a massa ceramica composta por argilas da
formagédo Corumbatai. Foram adicionados 0,5% e 4% nas seguintes malhas ABNT:
#200-230, #230-325, #325-400 e #400-500.

O Teste 2 foi realizado utilizando o seguinte método:

1° - Coleta de massa moida e peneirada, sendo esta utilizada na fabricacéo
de pisos e revestimentos ceramicos das industrias ceramicas da regido
de Santa Gertrudes;

2° - Coleta de amostra do calcario dolomitico em uma jazida da regido de
Santa Gertrudes;

3° - Secagem e moagem das amostras de calcario;

4° - Separagdo granulométrica do calcario nas seguintes malhas (ABNT):
#200-230, #230-325, #325-400 e #400-500 ABNT.

5° - Dosagem de calcario na massa coletada. Os valores dosados foram os
seguintes: 0,5% e 4 % nas seguintes granulometrias

6° - Umidificacdo 9,0 % e descanso 24 hs;

7° - Prensagem corpos de prova — MEA 2,00 g/cm?;
8° - Dimensional e pesagem dos corpos de prova;
90 - Secagem;

10° - Esmaltacao por aerografia:

esmalte 3350

densidade do esmalte = 1,50 g/cm?®
engobe = 3340

densidade do engobe = 1,56 g/cm®
ponto de amolecimento = 750 °C
dilatacdo = a 63
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11° - Queima

¢ Ciclo — 23 min.
e Temperatura de queima na rampa inferior — 1.114 °C
e Temperatura de queima na rampa superior — 1,110 °C

10° - Andlise dimensional (cumprimento x largura x espessura), peso;

11° - Ensaios Fisicos
e Absorcdo de agua;

12° - Andlise Quimica; As determinacdes foram realizadas por
Espectrometria de Fluorescéncia de Raios - X, empregando amostras
fundidas em matriz de borato. Depto de Petrologia e Metalogenia IGCE -
Unesp — Rio Claro.

13° - Andlise Mineralégica (DRX); Ensaios Realizados no Depto de
Petrologia e Metalogenia IGCE - Unesp — Rio Claro.

14° - Analise Microscopica; Laboratério de Microscopia Optica Depto. De
Petrologia e Metalogenia IGCE — Unesp — Rio Claro.

15° — Analise Quimica da massa;
16° — Andlise Quimica do Calcario Dolomitico (aditivo).

17 — Andlise de ATD/ATG do Calcario Dolomitico — LDCM Criciima.

Procedimento - Teste 5

O Teste 5 tem como finalidade observar e avaliar o efeito que a calcita
cristalina produz quando adicionada a massa ceramica composta por argilas da
formacdo Corumbatai. Foram adicionados 0,5% e 4% nas seguintes malhas ABNT:
#200-230, #230-325, #325-400 e #400-500 ABNT.

O método de conformacdo de corpos de prova e demais detalhes de

execucao do teste é igual ao teste 4.
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METODOS DE ENSAIO — CARACTERIZACAO FISICA

Método de Quarteamento

Homogeneizar a amostra;

Amontoar a amostra formando um cone;

Achatar o monte e dividi-lo em 4 partes iguais;
Separar 2 partes opostas, e juntar as outras duas;

a M 0D Pe

Repetir as operacdes acima até obter a quantidade necessaria a ser utilizada.

Ps.: 1 Kg de amostra ap6s o quarteamento é suficiente para a realizacdo dos

ensaios.

ApOs Quarteamento:

1. Acomodar a amostra numa bandeja de aluminio.

2. Separar em paralelo, certa quantidade de amostra para a realizacdo do ensaio

de umidade.

3. Levar para estufa a 70 ° C x 24 horas.

Apés Secagem moer ou triturar a argila utilizando:

¢ moinho de martelo;

Apds Moagem:

¢ peneirar a argila em peneira malha 45 para prensagem.
Ensaios Laboratoriais - Ensaios Fisicos

Determinacdo da Umidade - Método da Balanga com Infravermelho
1. Pesar 10 g da amostra com preciséo de 0,001 g (Mu).

2. Colocar a luz infravermelho sobre a amostra.

3. Acertar o regulador de temperatura no n° 4 e ligar a lampada.
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4. Desligar a balanga e apos + ou - 10 min. ligar e verificar se 0 peso permanece
constante. Se ndo permanecer, a amostra ainda contém agua, e torna-se
necessario deixar mais tempo.

5. Quando o peso permanecer constante, fazer a leitura da massa seca (Ms).

6. Desligar a lampada e a balanca, e proceder a limpeza da mesma. Calcular

% U = Mu — Ms x 100

Mu

Onde:
%U= porcentagem de umidade
Mu= massa Umida

Ms= massa seca

Umedecimento da argila = 9,0 % de umidade.

Preparacao dos Corpos de Prova

Preparacdo de corpos de prova por prensagem — total de cps = 15 por amostra,
sendo :
v 5 corpos de prova destinados a resisténcia a flexao a verde;
v' 5 corpos de prova destinados para calculo de resisténcia a seco e calculo de
retracao a seco.
v 5 corpos de prova para queima e calculo da absorcao de agua, retracao total

de queima, porosidade, resisténcia a flexdo apds queima.

Caélculo da Densidade a 9,00% de Umidade

Média Aritimética da Densidade dos CPs = 2,00 g/cm?®

Desvio Padréo da Densidade = 0,004 g/cm?®
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Metodologia do Ensaio de Tens&o de Ruptura a Flexado (TRF)

Procedimento do Ensaio

1. Medir com o paquimetro a largura (b) e a espessura (a) nos corpos de prova
(utilizar as medidas até entéo efetuadas).

2. Colocar os corpos de prova no deflectbmetro. (equipamento para efetuar o
ensaio de TRF)

3. Acertar a escala de leitura em:

7 kgf para corpos de prova verde/seco
15 kgf para corpos de prova seco/queimado
30 kgf para corpos de prova queimado

60 Kgf para corpos de prova queimado/vidrado

4. Zerar o equipamento, colocando o bot&o da velocidade em O.
5. Acertar a velocidade de aplicacdo de carga de acordo com a caracteristica dos

corpos de prova no momento de ligar o equipamento:

velocidade 1: a verde/seco
velocidade 2: seco/queimado
velocidade 3: queimado

velocidade 4: queimado

Ligar o equipamento, até o corpos de prova romper. Desligar.
Fazer a leitura da carga de ruptura (kgf). Anotar. (P)

Anotar o valor da distancia entre os cutelos de apoio (L)

© ©0 N o

Calcular a TRF em Kgf/cm? e MPa, através de:
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corpos de prova quadrados ou retangulares

TRF= 3xPxL
2x a2 x b

Onde :

TRF: tens&o de ruptura a flexdo (Kgf/cm? ou Mpa)
P :carga de ruptura (kgf)
a :espessura (cm)

b :largura (cm)

OBS: a e b se medem no lugar do corte porque a parte das arestas pode ser mais

grossas que no meio.
TRF = Kgf/lcm? x 0,098 = MPa
Método do Ensaio de Absorcdo d’Agua e Porosidade Aparente

1. Secar os corpos de prova (pedacos) em estufa a 110 ° C até massa constante.

2. Retirar, e colocar no dessecador.

3. Pesar os corpos de prova em balanca elétrica ou hidrostatica com precisédo de
0,01g obtendo (Ms), imergir os corpos de prova num recipiente de aluminio ou
vidro com agua e que possa ser aquecido.

4. Aquecer em bico de mecker. Ferver durante 2 horas. (contar o tempo ap6s o
inicio da fervura).

5. Deixar esfriar até temperatura ambiente ou acelerar o resfriamento com éagua
corrente.

6. Manter os corpos de prova sempre imersos em agua.

7. Pesar os corpos de prova imerso obtendo (Mi), pelo método da balanca

hidrostatica. Anotar.
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8. Com um pano umido, retirar o excesso de agua da superficie dos corpos de prova
e pesa-los separadamente (sempre pedaco por peda¢o) obtendo (Mu), ou massa
do corpos de prova saturada de agua. Anotar.

9. Calcular a média aritmética da massa especifica aparente, massa especifica
aparente, porosidade aparente e absorcao d'agua. Anotar.

10. Anotar todos os resultados médios na tabela de resultados dos ensaios

preliminares.
Calculos:
% Absorcéo d'agua Porosidade Aparente
% Aa = (Mu - Ms) x100 % Pa=_Mu-Ms x 100
Ms Mu - Mi
Onde:

%Aa= absorcao de agua
Mu= massa Umida

Ms= massa seca

%Pa= porosidade aparente

Mi= massa imersa

Metodologia do Ensaio de Retracédo
Medir comprimentos dos corpos de prova com o paquimetro.
Anotar como Ci o comprimento inicial.

Deixar os corpos de prova secar ao ar por 24 horas.

1

2

3

4. Calcular a média aritmética dos comprimentos.

5. Colocar os corpos de prova em estufa a 70 ° C por 24 horas.
6

. Para evitar empeno dos corpos de prova, acomoda-los pela espessura.
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7. Retirar da estufa, colocar os corpos de prova no dessecador até atingir a
temperatura ambiente.

8. Medir e anotar Cf (comprimento final) da mesma forma descrita anteriormente
e anotar os dados.

9. Calcular a média aritmética.

10.Calcular a retragédo ap0s secagem, segundo a férmula:

Célculo:

% Rs =Ci - Cf x 100
Ci

Onde:
%Rs: porcentagem de retracao.
Ci: Comprimento inicial (cm).

Cf: Comprimento final apos secagem (cm).
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TESTE 1

AMOSTRA 1- absorgéo de agua

AMOSTRA 2 - absorgdo de agua

AM[PU@ [ PS(@[AA®%) ] DP AM[PU@][PS(]AA )] DP
o |1 [ 2288 | 1955 | 17,03 [ 0,22 1| 21,97 [ 19,01 | 1557 047
g | 2] 2226 [ 1896 | 17.41 [ 0,00 © 2] 21,99 | 1908 | 1525 [ 0,66
S| 3| 2372 | 2021 | 17,37 [ 0,02 Q[ 3] 21,87 [ 1877 | 16,52 [ 0,07

4 | 2385 | 20,24 | 17,84 | 0,25 4 | 2152 | 18,49 | 16,39 | 0,00

17,41 | 0,12 15,93 [ 0,30

AM|PU@ | PS(|AA®) | DP AM|PU(@|PS@]|AA®) ] DP

5 | 2241 | 1926 | 16,36 | 0,09 6 | 20,96 | 18,25 | 14,85 | 0,07
g 6 | 2213 | 18,97 | 16,66 | 0,22 € 7 [ 21,00 | 18,08 | 16,15 [0,66
S| 7] 2101|1892 | 1580 [0.16 S [10] 21,43 [ 1835 | 16,78 [ 0,94

8 | 2233 | 19,28 | 1582 [ 0,15 11 | 21,40 | 18,66 | 14,68 | 0,00

16,16 | 0,16 15,62 | 0,42

AM|PU@ [ PS(g | AA®) | DP AM|PU@]|PS(@]|AA®) ] DP
o9 [ 2222 [ 1951 | 1389 [ 0,28 o 122075 | 1811 [ 14,58 [ 0,28
o l10] 21,88 | 19,20 | 1396 | 0,25 & [ 13] 21,21 | 1855 | 14,34 [ 0,39
S11] 2149 | 1854 [ 1591 [ 062 S |24 ] 2095 | 18,06 | 16,00 | 0,36
12 ] 22,09 | 19,32 | 14,34 | 0,08 15 | 21,22 | 18,42 | 1520 | 0,00

14,52 | 0,31 15,03 | 0,26

AM|PU@ [ PS@ |[AA®) | DP AM|PU@]|PS(|AA®) ]| DP
o1 | 2404 | 21,15 | 1366 | 0,51 1 | 26,39 | 2321 | 13,70 [ 0,44
o2 [ 2321 | 2049 | 1327 [ 0,69 O 2 | 2547 | 22,30 | 14,22 [0,21
N[ 3| 2386 | 21,00 | 1362 | 0,53 B 3] 2504 | 2195 [ 14,08 [ 0,27
[ 4 [ 2388 [ 20,80 | 14,81 | 0,00 S [ 4 | 2602 | 22,73 | 14,47 | 0,10

13,84 | 0,43 5 | 2592 | 22,60 | 14,69 | 0,00

AM|PU@ | PS(@ |AA®) | DP 14,23 0,21

1 | 2444 | 2217 | 10,24 [ 015 AM|PU(@]|PS(@]|AA®) ]| DP
© 2] 2490 | 22,48 [ 10,77 [ 0,09 1 | 2506 | 22,65 | 10,64 [ 0,80
Q3 [ 2562 | 2309 [ 10,96 [ 0,18 O 2] 2576 | 2313 | 11,37 [047
S| 4] 2499 | 2266 | 10,28 [ 0,13 B [ 3 [ 2447 [ 2210 [ 1072 [ 076

5 | 2562 | 23,17 | 10,57 | 0,00 S| 4] 2624 | 2354 [ 11,47 [ 0,43

10,56 | 0,11 5 | 26,61 | 23,67 | 12,42 | 0,00

AM|PU@ | PS(@ |[AA®) | DP 11,33 [ 0,49
ol 612198 [ 2091 [ 512 [018 AM[PU@]|PS@]|AA®) ] DP
o [10] 2098 | 2019 | 391 [036 6 | 2370 | 22,49 | 538 [043
58| 21,14 | 2022 [ 455 [0,08 O 7 | 2535 | 22,75 | 11,43 [ 2,27
9 [ 2139 [ 2031 | 532 |027 2| 8] 2399 [ 2253 | 648 [0.06

472 [022 S| 9] 2436 | 2275 [ 7,08 0,33

AM|PU@ | PS(@ |AA®) | DP 10 | 2429 | 22,84 | 635 |0,00
o |13 1878 | 1873 | 027 [0,20 734 [062
o [14] 2069 | 2056 | 063 | 0,04 AM|PU(@]|PS(|AA®) ]| DP
S[15] 19,15 | 19,04 | 058 | 0,06 | 16 ] 1867 | 1855 [ 065 |0,06
“l16] 1962 [ 1935 | 1,40 | 0,30 g [17] 1886 | 1882 [ 021 [025

0,72 | 015 < |18 1860 | 1855 [ 0,27 [023

AM|PU@ | PS(g|AA®) | DP 19 | 18,13 | 17,99 | 0,78 [ 0,00
ol 111915 | 1909 [ 031 [008 0,48 [0,13
22057 | 2055 [ 010 [0,02 AM|PU@]|PS@]|AA®) ] DP
w3 ] 2064 [ 2064 | 000 |0,06 o2 [ 2163|2161 | 009 [0,00
— [ 4] 2071 | 2068 | 015 [0,00 £ 3] 222 | 2215 [ 0,23 [0,06

0,14 | 0,04 < 4 [ 208 [ 208 | 010 [0,00
5 | 20,80 | 20,78 | 0,20 [0,00
0,13 [0,01
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TESTE 1

AMOSTRA 3 - absor¢do de agua

AMOSTRA 4 - absorcdo de agua

AM|PU(@)| PS(@) | AA®%) | DP AM|PU() | PS(g) | AA(%) | DP

1 | 18,86 | 15,35 22,87 | 1,26 1 | 1951 | 16,74 | 16,55 |0,84
€2 1812 | 1495 | 2120 |222| |82 | 2018 | 17,33 | 1645 0,90
S| 3| 1866 | 15,25 22,36 1,55 S| 3| 205 | 17,42 17,97 |0,02
4 | 18,91 | 1561 21,14 | 2,26 4 | 2142 | 18,15 | 18,02 |0,01
21,89 | 1,82 17,24 | 0,44

AM|PU@]| PS(@ | AA@®) | DP AM|[PU(@)| PS() | AA%) | DP

5 | 18,37 | 14,69 25,05 | 0,10 5 | 20,03 | 17,03 | 17,62 | 0,52
©[6 1843 | 1495 2328 | 0,69 £ 6 [ 2153 | 1803 | 1941 028
S| 7 [ 1927 | 1565 23,13 | 0,76 | 7] 21,33 ] 1814 | 17,59 [0,53
8 | 19,01 | 15,34 23,92 | 0,40 8 | 21,70 | 18,39 | 18,00 | 0,35
23,85 | 0,49 18,15 | 0,42

AM|PU@]| PS@) | AA@) | DP AM|[PU(@)| PS(@) | AA (%) | DP
o9 1770 | 1418 24,82 | 0,50 ol 9 2074 | 1749 | 1858 [114
S [10] 18,09 | 14,53 2450 | 0,65 g [10] 2054 | 17,17 | 19,63 [1,60
§ 11 | 18,35 | 14,75 2441 | 0,69 § 11 | 20,57 | 17,27 | 19,11 |1,37
12 | 18,62 | 14,85 2539 | 0,25 12 | 20,94 | 17,63 | 18,77 [1,22
24,78 | 0,52 19,02 | 1,33

AM|PU@]| PS(@) | AA@) | DP AM|[PU(@)| PS(@) | AA(%) | DP

1 | 18,88 | 14,99 2595 | 0,51 1 | 18,87 | 16,02 | 17,79 |0,34

O [ 2]2095 ] 16,61 26,13 | 0,43 O 2] 1952 | 1653 | 18,09 [021
§ 3 | 20,15 | 15,99 26,02 | 0,48 § 3 | 1953 | 16,83 | 16,04 |1,12
= | 4| 1997 | 1561 27,93 | 0,38 = | 4] 1906 | 16,12 | 18,24 |0,14
5 | 19,38 | 15,40 2584 | 0,55 5 | 20,17 | 17,07 | 18,16 |0,18
26,37 | 0,47 17,66 | 0,40

AM|PU@]| PS(@) | AA@) | DP AM|[PU(@)| PS(@) | AA (%) | DP

1 | 2581 | 20,31 27,08 | 2,31 1 | 24,08 | 2054 | 17,23 | 0,47
o2 [21,78] 17,35 2553 | 1,62 O 2[2322] 1977 | 17,45 |0,57
31 3| 2313 | 18,40 25,71 1,70 31 3| 2358 | 19,89 | 18,555 |1,06
S|4 2271 ] 1814 2519 | 1,47 S| 4| 2410 | 2047 | 17,73 | 0,70
5 | 2257 | 18,04 2511 | 1,43 5 | 2431 | 20,44 | 18,93 [1,23
2572 | 1,70 17,98 |0,81

AM|PU@]| PS@ | AA@®) | DP AM|[PU(@)| PS() | AA(%) | DP

6 | 19,25 | 15,79 21,91 | 2,48 6 | 19,19 | 16,63 | 15,39 |0,72

O 7 [1908] 1551 23,02 | 1,98 o[ 7] 1861 | 1610 | 1559 [0,81
2| 8 | 1938 | 16,57 16,96 4,69 2| 8 | 1948 | 16,88 15,40 | 0,73
S 9 |1977 | 1622 21,89 | 2,49 S| 9] 1961 | 1688 | 16,17 |1,07
10 | 18,71 | 15,25 22,69 | 2,13 10 | 18,90 | 16,31 | 15,88 |0,94
21,29 | 2,76 15,69 | 0,85

AM|PU@]| PS@ | AA@®) | DP AM|[PU(@)| PS() | AA(%) | DP

1 | 20,38 | 15,99 27,45 |12,08 o 11311947 | 1758 | 10,75 [4,39

O 2]2061] 1630 26,44 | 11,62 £ [14] 1949 | 1741 | 1195 [492
§ 4 | 2051 | 16,22 26,45 | 11,63 § 15 | 19,41 | 17,57 | 10,47 |4,26
< | 5| 1946 | 1557 24,98 | 10,97 16 | 19,49 | 17,13 | 13,78 |5,74
6 | 19,56 | 15,71 2451 |10,76 11,74 | 4,83
2597 |11,41 AM|[PU@]| PS(@ | AA(%) | DP

AM|[PU@]| PS@) | AA@) | DP 1| 18,36 | 1827 | 0,49 [0,22

o L[ 1787 | 17,79 0,45 0,20 O 2 ]1832 | 1821 | 060 [0,27
< 2] 1830 [ 1823 0,38 0,17 Q1| 3] 1873 ] 1861 | 064 |0,29
g 3 | 1899 | 18,94 0,26 0,12 S 4 [ 1934 | 1916 | 094 |0,42
4 | 18,98 | 18,94 0,21 0,09 5 | 1883 | 18,65 | 097 |0,43
0,33 0,15 0,73 /0,33
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TESTE 1

Retracdo Total - amostra 1

Retracdo Total - amostra 2

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

1 72,00 71,68 0,44 0,02 1 72,00 71,71 0,40 0,04

g 2 72,00 71,64 0,50 0,05 g 2 72,00 71,67 0,46 0,01
QL3 72,00 71,68 0,44 0,02 13 72,00 71,66 0,47 0,00
4 72,00 71,80 0,28 0,08 4 72,00 71,66 0,47 0,00

0,42 0,04 0,45 0,01

AM | CV(mm) | CQ(mm) | R L (%) DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

5 72,00 70,95 1,46 0,01 6 72,00 71,21 1,10 0,11

gc)) 6 72,00 70,96 1,44 0,00 g 7 72,00 71,15 1,18 0,16
S L7 72,00 70,97 1,43 0,01 & | 10 | 72,00 71,16 1,17 0,15
8 72,00 70,97 1,43 0,01 11 | 72,00 71,35 0,90 0,00

1,44 0,01 1,09 0,11

AM | CV(mm) | CQ(mm) | R L (%) DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

o L9 72,00 70,4 2,18 0,05 O 12 | 72,00 70,96 1,44 0,08
o [ 10| 72,00 70,3 2,31 0,03 S [ 13| 72,00 70,91 1,51 0,04
8111 | 72,00 70,4 2,25 0,01 § 14 | 72,00 70,82 1,64 0,03
12| 72,00 70,3 2,31 0,03 15 | 72,00 70,86 1,58 0,00
2,26 0,03 1,53 0,05

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP
ol 72,00 70,00 2,78 0,00 O 1 72,00 70,96 1,44 0,00
-2 72,00 70,00 2,78 0,00 5 2 72,00 70,96 1,44 0,00
813 72,00 70,00 2,78 0,00 S| 3 72,00 70,96 1,44 0,00
a4 72,00 70,00 2,78 0,00 “[a 72,00 70,96 1,44 0,00
2,78 0,00 1,44 0,00

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP
ol 72,00 69,27 3,79 0,05 o 1 72,00 69,72 3,17 0,23
o2 72,00 69,32 3,72 0,09 S 2 72,00 69,98 2,81 0,02
§ 3 72,00 69,10 4,03 0,09 § 3 72,00 69,84 3,00 0,14
4 72,00 69,14 3,97 0,05 4 72,00 70,01 2,76 0,00

3,88 0,07 2,93 0,10

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP
o6 72,00 67,99 5,57 0,02 O 6 72,00 67,90 5,69 0,00
o L7 72,00 68,00 5,56 0,01 w7 72,00 67,90 5,69 0,00
5| 8 72,00 68,06 5,47 0,04 ~IE 72,00 67,90 5,69 0,00
o 72,00 68,01 5,54 0,00 o 72,00 67,90 5,69 0,00
5,53 0,02 5,69 0,00

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

o 113 | 72,00 66,53 7,60 0,35 O 16 | 72,00 65,93 8,43 0,34
S 14| 72,00 65,90 8,47 0,15 S | 17 | 72,00 66,60 7,50 0,87
Q15| 72,00 65,96 8,39 0,10 § 18 | 72,00 66,42 7,75 0,73
~ 16 [ 72,00 65,97 8,38 0,10 19 | 72,00 65,51 9,01 0,00
8,21 0,18 8,17 0,49

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP
ol 72,00 63,40 11,94 0,03 o 2 72,00 62,75 12,85 | 0,02
o2 72,00 63,38 11,97 0,01 S 1.3 72,00 62,70 12,92 | 0,02
913 72,00 63,35 12,01 0,01 Sl 4 72,00 62,74 12,86 | 0,01
4 72,00 63,32 12,06 0,03 s 72,00 62,73 12,88 | 0,00
12,00 0,02 12,88 | 0,01
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TESTE 1

Retracdo Total - amostra 3

Retracao Total - amostra 4

AM | CV(mm) | CQ(mm) |RL (%) | DP AM [ CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

1 72,00 71,68 0,44 [0,10 1 72,00 71,870 0,18 [0,01

g 2 72,00 71,64 0,50 |0,13 g 2 72,00 71,85 0,21 | 0,00
2 L3 72,00 71,68 0,44 0,10 L3 72,00 71,86 0,19 [0,01
4 72,00 71,80 0,28 |0,00 4 72,00 71,81 0,26 | 0,02

0,42 0,08 0,21 |0,01

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

O 5 72,00 70,95 1,46 |0,01 5 72,00 71,69 0,43 [0,01
S 6 72,00 70,96 1,44 0,00 g 6 72,00 71,71 0,40 |0,00
b 7 72,00 70,97 1,43 (0,01 17 72,00 71,71 0,40 |0,00
8 72,00 70,97 1,43 |0,01 8 72,00 71,73 0,37 |0,01

1,44 0,01 0,40 |0,01

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

o L2 72,00 70,40 2,18 ]0,05 O 9 72,00 71,73 0,37 | 0,05
o |10 | 72,00 70,30 2,31 |0,03 & [ 10 | 72,00 71,64 0,50 |0,00
8 [ 11| 72,00 70,40 2,25 0,01 8 [11] 72,00 71,67 0,46 |0,02
= [12] 72,00 70,30 2,31 0,03 “ 12 72,00 71,68 0,44 0,02
2,26 10,03 0,44 0,02

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

o Il 72,00 71,50 0,69 |0,00 O 1 72,00 71,68 0,44 |0,00
- L2 72,00 71,50 0,69 |0,00 5 2 72,00 71,68 0,44 |0,00
§ 3 72,00 71,50 0,69 |0,00 § 3 72,00 71,68 0,44 |0,00
4 72,00 71,50 0,69 |0,00 4 72,00 71,68 0,44 |0,00

0,69 |0,00 0,44 0,00

AM | CV(mm) | CQ(mm) |RL (%) | DP AM [ CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

%) 1 72,00 71,90 0,14 |0,05 O 1 72,00 71,41 0,82 [0,02
S L2 72,00 71,96 0,06 |0,00 S| 2 72,00 71,38 0,86 | 0,00
§ 3 72,00 71,98 0,03 |0,02 § 3 72,00 71,32 0,94 [0,03
4 72,00 72,00 0,00 |0,03 4 72,00 71,26 1,03 [0,06

0,06 |0,02 091 [0,03

AM | CV(mm) | CQ(mm) |RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

o |6 72,00 71,40 0,83 |0,08 O 6 72,00 70,98 1,42 |0,00
o L7 72,00 71,00 1,39 0,24 s 7 72,00 70,98 1,42 0,00
§ 8 72,00 71,38 0,86 |0,06 § 8 72,00 70,98 1,42 |0,00
9 72,00 71,44 0,78 0,11 9 72,00 70,98 1,42 0,00

0,97 |0,12 1,42 ]0,00

AM | cV(mm) | CQ(mm) |RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

o 9 72,00 68,13 538 |[0,10 o 9 72,00 68,76 450 |0,24
°o 10 | 72,00 68,30 514 ]0,04 & [ 10 | 72,00 69,22 3,86 | 0,00
9 11 ] 72,00 68,22 525 0,02 S [11] 72,00 69,00 4,17 0,12
= 12| 72,00 68,35 5,07 ]0,08 “ 12 72,00 68,74 4,53 ]0,25
521 |0,06 4,26 |0,15

AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP AM | CV(mm) | CQ(mm) | RL (%) | DP

O 1 72,00 62,45 13,26 | 0,15 O 1 72,00 66,73 7,32 |0,00
S | 2 72,00 62,63 13,01 | 0,10 S| 2 72,00 66,64 7,44 10,05
g 3 72,00 62,47 13,24 |0,11 3 3 72,00 66,63 7,46 |0,05
4 72,00 62,98 12,53 | 0,30 4 72,00 66,59 7,51 |0,07
13,01 |0,20 7,43 10,04
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TESTE 1

Perda ao Fogo - amostra 1

Perda ao Fogo - amostra 2

QUEIMA 800°C QUEIMA 800°C
AM|PQ.(g)| PS(g) | PF%) | DP | |AM| PQ.(9) | PS(g) | PF (%) | DP
1| 1955 | 2046 | 445 |002| | 1 | 1901 | 1981 | 4,04 [0,03
2 | 1896 | 19,84 | 444 |002]| | 2 | 19,08 | 1984 | 383 |0,07
3 | 2021 | 2114 | 440 |oo00| | 3| 1877 | 1957 | 4,09 |0,05
4 | 2024 | 2115 | 430 |004| | 4 | 1849 | 1925 | 395 |0,01
4,40 |0,02 3,98 0,04

QUEIMA 900°C QUEIMA 900°C
AM|PQ.(g)| PS(g) | PF%) | DP | |AM| PQ.(9) | PS(g) | PF (%) | DP
5 | 1926 | 2047 | 591 |000]| | 6 | 1825 | 1928 | 534 |0,03
6 | 1897 | 2016 | 590 |000]| | 7 | 1808 | 191 | 534 |0,03
7 | 1892 | 201 | 587 |002] [10| 1835 | 19,39 | 536 |0,04
8 | 1928 | 205 | 595 |002]| [11| 1866 | 1965 | 504 |0,10
591 |0,01 527 0,05

QUEIMA 1000°C QUEIMA 1000°C
AM|PQ.(g)| PS(g) | PF%) | DP | |AM| PQ.(9) | PS(g) | PF (%) | DP
AM| 1951 | 2063 | 543 |001]| | 12| 1811 | 19,01 | 4,73 |0,02
10| 192 | 203 | 542 |002| | 13| 1855 | 1948 | 4,77 [0,00
11 | 1854 | 1962 | 550 |002| |14 | 18,06 | 1896 | 4,75 [0,01
12 | 19,32 | 2044 | 548 |001| | 15| 1842 | 1936 | 4,86 [0,03
546 |0,02 4,78 0,02

QUEIMA 1025°C QUEIMA 1025°C
AM|PQ.(g)| PS(g) | PF%) | DP | |AM| PQ.(9) | PS(g) | PF (%) | DP
1| 2115 | 22,61 | 646 |008| | 1 | 2321 | 2475 | 622 |0.25
2 | 2049 | 2185 | 622 |002| | 2 | 223 | 236 | 551 |007
3 | 2100 | 2239 | 621 [003] | 3| 2195 | 2322 | 547 |0,09
4 ] 2080 | 2218 | 622 |003| | 4 | 22,73 | 24,04 | 545 |0,10
6,28 |0,04 566 |0,13

QUEIMA 1050°C QUEIMA 1050°C
AM|PQ.(g)| PS(g) | PF%) | DP | |AM| PQ.(9) | PS(g) | PF (%) | DP
1| 2217 | 2358 | 598 |000| | 1 | 2265 | 2385 | 503 [0,02
2 | 2248 | 2392 | 602 |002] | 2 | 2313 | 244 | 520 |0,06
3 | 2309 | 2455 | 595 |001| | 3 | 221 | 2327 | 503 |0,02
4 | 2266 | 2409 | 594 |002| | 4 | 2354 | 2478 | 500 |0,03
597 [0,01 5,07 |0,03

QUEIMA 1075°C QUEIMA 1075°C
AM | PQ.(g)| PS(g) | PF%) | DP | |AM| PQ.(g) | PS(g) | PF (%) | DP
6 | 20091 | 2232 | 632 [003| | 6 | 2249 | 2389 | 586 |0,04
7 | 2008 | 21,46 | 643 |002] | 7 | 22,75 | 2413 | 572 |0,03
8 | 2022 | 2161 | 643 |003| | 8 | 2253 | 2392 | 581 |0,02
9 | 2031 | 2168 | 632 [002] | 9 | 2275 | 2413 | 572 |0,03
6,37 |0,03 578 |0,03

QUEIMA 1100°C QUEIMA 1100°C
AM | PQ.(g) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(9) | PS(g) | PF (%) | DP
13 | 18,73 | 19,93 | 602 |003| | 13| 1855 | 1954 | 507 |0,01
14 | 20,56 | 21,85 | 590 |002| |14 | 18,82 | 1983 | 509 |0,00
15 | 19,04 | 2024 | 593 |001| | 15| 1855 | 1954 | 507 [0,01
16 | 19,35 | 2057 | 593 |001| |16 | 17,99 | 1896 | 512 [0,01
595 |0,02 5,09 |0,01

QUEIMA 1150°C QUEIMA 1150°C
AM | PQ.(g) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(9) | PS(g) | PF (%) | DP
1| 19,09 | 2039 | 638 |014| | 1 | 2161 | 2279 | 518 |0,02
2 | 2055 | 21,86 | 599 [003| | 2 | 2215 | 23,39 | 530 |0,04
3 | 2064 | 2192 | 584 |010]| | 3 | 20,86 22 518 |0,02
4 | 2068 | 2200 | 600 |002| | 4 | 2078 | 21,92 | 520 |0,01
6,05 |0,07 522 |0,02
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TESTE 1

Perda ao Fogo - amostra 3

Perda ao Fogo - amostra 4

QUEIMA 800°C QUEIMA 800°C
AM| PQ.(g) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(g) | PS(g) | PF (%) | DP
1| 1535 | 1661 | 759 |090| | 1 | 1674 | 1758 | 4,78 |0,03
2| 1495 | 1577 | 520 |017| | 2 | 1733 | 182 | 478 0,03
3| 1525 | 16,00 | 469 |040| | 3 | 1742 | 1827 | 465 |0,03
4 | 1561 | 164 | 482 |034|| 4 | 1815 | 19,03 | 462 |0,04
557 045 471 0,03

QUEIMA 900°C QUEIMA 900°C
AM| PQ.(g) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(g) | PS(g) | PF (%) | DP
5 | 1469 | 1599 | 813 |001]| | 5 | 17,03 | 1829 | 689 |0,07
6 | 1495 | 1631 | 834 |008| | 6 | 1803 | 1961 | 806 |0,46
7 | 1565 | 17,04 | 816 |000]| | 7 | 1814 | 19,73 | 806 |0,46
8 | 1534 | 1667 | 798 |008| | 8 | 18,09 | 19,07 | 514 |0,85
8,15 |0,04 7,04 046

QUEIMA 1000°C QUEIMA 1000°C
AM| PQ.(g) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(g) | PS(g) | PF (%) | DP
9 | 1418 | 1579 | 10,20 |007| | 9 | 17449 | 1886 | 7,26 |0,00
10 | 1453 | 16,20 | 10,31 |002]| |10 | 17,17 | 1850 | 7,19 |0,03
11| 1475 | 1646 | 10,39 |001| | 11 | 17,27 | 18,62 | 7,25 |0,00
12| 1485 | 16,60 | 1054 |008| |12 | 17,63 | 19,02 | 7,31 |0,02
10,36 | 0,05 7,25 0,01

QUEIMA 1025°C QUEIMA 1025°C
AM| PQ.(g) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(g) | PS(g) | PF (%) | DP
1| 169 | 1888 | 1049 |013| | 1 | 1602 | 1740 | 7,93 |0,30
2 | 1876 | 2095 | 1045 |0414| | 2 | 1653 | 17,44 | 522 |091
3| 1806 | 2015 | 10,37 |0418]| | 3 | 16,83 | 1828 | 7,93 |0,30
4 | 1762 | 19,97 | 11,77 |045]| | 4 | 16,12 | 1751 | 7,94 |031
10,77 |0,22 725 046

QUEIMA 1050°C QUEIMA 1050°C
AM| PQ.(g) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(g) | PS(g) | PF (%) | DP
1| 2031 | 23,02 | 11,77 |0,04| | 1 | 2054 | 2220 | 748 |o0,01
2 | 1735 | 1964 | 11,66 |001] | 2 | 19,77 | 21,35 | 740 |0,04
3| 1840 | 2082 | 11,62 |003| | 3 | 19,89 | 2155 | 7,70 |0,10
4 | 1814 | 2054 | 11,68 |0,00| | 4 | 2047 | 22,10 | 7,38 |0,05
11,69 | 0,02 7,49 0,05

QUEIMA 1075°C QUEIMA 1075°C
AM| PQ.(g) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(g) | PS(g) | PF (%) | DP
6 | 1769 | 1925 | 810 |024| | 6 | 1663 | 1802 | 7,71 |0,10
7| 1760 | 1908 | 7,76 |008| | 7 | 1610 | 1752 | 811 |0,27
8 | 1792 | 1938 | 753 |002| | 8 | 168 | 182 | 725 |011
9 | 1841 | 1977 | 688 |031| | 9 | 1688 | 1813 | 689 |0,27
757 |0,16 749 |09

QUEIMA 1100°C QUEIMA 1100°C
AM| PQ.(g) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(9) | PS(g) | PF (%) | DP
13 | 1457 | 1647 | 1154 |003]| | 13| 17,58 | 19,03 | 7,62 |0,06
14 | 1665 | 18,84 | 1162 |001]| |14 | 1741 | 1881 | 744 |0,02
15| 1450 | 1641 | 1164 |001]| | 15| 17,57 | 1898 | 743 |0,03
16 | 1488 | 16,84 | 1164 |001]| |16 | 17,13 | 1851 | 746 |0,01
11,61 |0,02 7,49 0,03

QUEIMA 1150°C QUEIMA 1150°C
AM| PQ.(@) | PS(g) | PF(%) | DP | |AM| PQ.(9) | PS(g) | PF (%) | DP
1| 17,79 | 2019 | 1189 |000| | 1 | 1827 | 1977 | 7,59 |0,00
2 | 1823 | 2070 | 11,93 |002| | 2 | 1821 | 19,70 | 756 |0,01
3| 1894 | 2148 | 11,82 |002| | 3 | 1861 | 2013 | 755 |0,02
4 | 1894 | 2149 | 11,87 |001| | 4 | 19,16 | 20,75 | 7,66 |0,03
11,88 | 0,01 7,59 0,02
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