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Resumo:
Para definir a curva de queima de tijolos cerâmicos, normalmente em laboratório realizam-se testes produzindo 
corpos de prova que são queimados em duas ou três temperaturas, e a partir dos resultados de absorção de água, 
de resistência mecânica e retração, tem-se uma ideia da temperatura ideal de queima. O ensaio de dilatometria 
pode ajudar não só a definir a faixa de temperatura em que a massa sinteriza, como pode-se definir um patamar de 
queima de modo a encontrar o tempo necessário para estabilização das dimensões. Nesse trabalho, foi submetida 
uma massa de tijolo ao ensaio de dilatometria e, posteriormente, ao patamar até estabilização das dimensões 
a 900 e 1000 °C. Observou-se que a 900 °C o tempo necessário para estabilização foi de 120 min, enquanto a 
1000 °C foram necessários 180 min, ou seja, um acréscimo de 50%. Sendo assim, quanto maior a temperatura, 
maior a retração e, consequentemente, maior o tempo para estabilização das dimensões, inferindo um gasto 
energético que pode ser evitado ao se conhecer o comportamento térmico da matéria-prima antecipadamente.
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1.Introdução:
A curva de queima de um produto cerâmico, principalmente de um tijolo, deve ser ajustada de 

modo que a taxa de queima garanta a integridade do produto após queima. Grandes variações no 
ciclo térmico implicam em ruptura ou trinca do produto. O problema torna-se cada vez mais crítico 
à medida que se aumentam as dimensões da peça e o ciclo desejado seja cada vez mais curto [1]. 
Uma das ferramentas mais importantes para se definir uma curva de queima é a dilatometria da 
massa a verde. Ela pode indicar as reações que estão ocorrendo em cada faixa de temperatura, 
principalmente a expansão e retração, favorecendo os ajustes necessários na queima para se evitar 
ruptura [1-3]

O processo de queima de materiais cerâmicos em fornos, contínuos ou não, deve seguir uma 
curva de queima pré-estabelecida. A curva de queima relaciona a temperatura da peça com o tempo 
de processamento (ou comprimento do forno para o tipo túnel), indicando a taxa na qual a peça 
deverá ser aquecida ou resfriada e a temperatura de operação em cada instante. As curvas de queima 
normalmente são subdivididas em três estágios: pré-aquecimento, queima e resfriamento.
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Na fase de pré-aquecimento, os tijolos cerâmicos sofrem expansão devido à ativação térmica 
das partículas, sobretudo devido à presença do quartzo, que sofre transformação da fase alfa 
para beta (α para β) em aproximadamente 573 °C, o que contribui para degaseificação da matéria 
orgânica e eliminação da água higroscópica. Em seguida, na zona de queima é fundamental manter 
um patamar na temperatura mais alta para se obter o tijolo cerâmico com resistência mecânica 
e absorção de água desejadas [1,3]. A calcita, que aparece na maioria das argilas, é um mineral 
que necessita de um cuidado especial em sua utilização devido à sua elevada perda ao fogo. 
Quando presente em proporção menor que 3%, esse mineral pode atuar como fundente para 
elevadas temperaturas. No entanto, em proporções superiores, pode provocar aumento na porosidade 
final do corpo cerâmico [2,3]. De tal forma, o resfriamento deve ser lento o suficiente para evitar 
rupturas, devido sobretudo à transformação do quartzo beta para alfa (β para α) [4]. Pesquisadores 
têm investigado a otimização das curvas de queima em formulações cerâmicas com a finalidade de 
reduzir a temperatura de queima e melhorar suas propriedades [4-5]. Alguns autores têm pesquisado 
sobre a importância da análise dilatométrica na queima cerâmica. Segundo Pinheiro [6], a análise 
dilatométrica ajuda a prever as expansões e retrações nas diversas fases da queima, auxiliando na 
definição de suas zonas críticas.

Nesse trabalho, além de se conhecer o comportamento de retração e expansão, é mostrado o tempo 
necessário para se chegar às dimensões finais de uma massa de tijolo cerâmico nas temperaturas de 
900 e 1000 °C, corroborando na elaboração de curvas de queima mais rápidas e energeticamente 
mais eficientes.

2. MaterIaIs e Métodos:
Preparação das amostras: Foram coletados 10 kg de uma massa cerâmica de tijolo de uma 

indústria cerâmica da cidade de Lagarto (SE), Brasil. A composição argilosa foi seca em estufa a 
(105 ± 5) °C por 48 h. Posteriormente, foram pesados cerca de 2 kg da mistura que foi submetida à 
moagem a seco em moinho de bolas de capacidade 5 L utilizando bolas de alumina nas dimensões 
5 cm (60%) e 2,5 cm (40%), sendo que as bolas ocuparam 50% do volume do moinho. O tempo 
de moagem utilizado foi de 30 min e a razão de bolas/massa cerâmica foi de 1,5. Em seguida, a 
mistura foi passada na peneira no 40 (0,42 mm) para realização do ensaio de plasticidade e na 
peneira no 200 (0,074 mm) para os ensaios de análise química por fluorescência de raios X, DRX e 
análise dilatométrica.

Índice de plasticidade: Os limites de liquidez e de plasticidade foram obtidos de acordo com 
a norma ASTM D4318 [7] e NBR 6459 [8]. O índice de plasticidade é o resultado da diferença 
aritmética entre os limites de liquidez e plasticidade, o qual pode ser expresso pela equação (1), 
em que IP é o índice de plasticidade, LL é o limite de liquidez e LP é o limite de plasticidade.

IP LL LP= −  (1)

O índice de plasticidade da massa analisada pelo método de Casagrande pode apresentar 
os seguintes intervalos: quando as argilas apresentam 1 < IP ≤ 7 são consideradas fracamente 
plásticas; quando apresentam 7 < IP ≤ 15 são consideradas medianamente plásticas e as argilas 
com IP > 15 são fortemente plásticas [9,10]. Assim sendo, as argilas objetos deste trabalho, são 
classificadas como altamente plásticas (com IP = 16) o que é um bom resultado para a indústria 
cerâmica, que recomenda índices de plasticidade no valor mínimo de 15, apresentando viabilidade 
de aplicação [11].

Análise química: As composições químicas das matérias-primas foram determinadas por 
espectroscopia de fluorescência de raios X por dispersão de comprimento de onda (WDFRX), em 
um equipamento da marca Bruker modelo S4 Pioneer, no qual se estimaram os percentuais dos 
óxidos constituintes pelo método semiquantitativo. Para essas medidas, as amostras com massa 
de 10,0 g eram prensadas em forma de discos com 40,0 mm de diâmetro e 4,0 mm de espessura. 
Durante as medidas, as amostras eram mantidas em vácuo de 10-6 bar e uma mistura P-10 
(90% argônio e 10% metano) foi utilizada no contador proporcional [3].
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Difratometria de raios X (DRX): Foi usado um difratômetro de raios X Shimadzu 6000, com radiação 
Cu Kα1 (λ = 1,5418 Å) em modo de varredura contínua, em intervalo angular de 5 a 70° (2θ), com 
velocidade de varredura 2°/min. A identificação das estruturas cristalinas foi determinada de acordo 
com os padrões obtidos no banco de dados do ICSD (Inorganic Crystal Structure Database) e analisados 
pelo software Match, versão Demo

Análise dilatométrica: Foram realizadas para verificar as alterações dimensionais de expansão e retração 
térmica e o processo de densificação de amostras compactadas em um molde cilíndrico de 12 × 6 mm 
de dimensão. Foi utilizado um dilatômetro da marca Netzsch DIL 402PC com fluxo de ar sintético e vazão 
de 130 ml/min da temperatura ambiente até 900 e 1000 °C, com taxa de aquecimento de 10 °C/min [3].

Medida da densidade: O processo de evolução da densificação foi determinado a partir dos valores de 
retração linear obtida nos ensaios de dilatometria, de acordo com a equação (2), em que ρ0 é a densidade 
inicial dos corpos de prova, determinada tomando-se as medidas de comprimento, diâmetro e massa. L0 é 
o comprimento inicial dos corpos de prova e ∆L é a variação dimensional em função da temperatura [12].
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3. resultados:
A Tab.1 mostra os resultados da análise química da massa investigada. A massa é constituída 

majoritariamente por SiO2 e Al2O3, seguidos dos álcalis K2O e Na2O, os quais são elementos associados 
com estruturas de argilominerais, quartzo e feldspatos, típicos de produtos de cerâmica vermelha [13]. 
A relação (SiO2/Al2O3) foi de 4,43, mais alta do que os valores clássicos para a caulinita (SiO2/Al2O3: 1,18) 
ou para a montmorilonita (SiO2/Al2O3: 2,36) [14], indicando que quanto maior este coeficiente, maior é a 
porcentagem de quartzo livre e minerais acessórios presentes nas argilas. Os teores de óxidos alcalinos 
(Na2O + K2O) têm ação fundente, mas se apresentam em baixa porcentagem não influindo de forma 
significa na sinterização, de acordo com outros trabalhos [15,16].

Na Figura 1 é apresentado os resultados de difratometria de raios X da massa. A massa é constituída 
basicamente pelo argilomineral caulinita, além da calcita, quartzo e feldspatos como acessórios [2].

Tabela 1. Composição química da argila
Óxidos SiO2 Al2O3 Fe2O3 MgO K2O CaO SO3 PF SiO2/Al2O3

(%) massa 76,52 17,25 0,34 0,24 0,52 1,10 0,33 3,70 4,43

Figura 1. Padrão de difratometria de raios X da massa cerâmica

Q: quartzo
C: calcita
K: caulinita
F: feldspato
H: hematita
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Na Fig.2a é apresentada a curva dilatométrica de uma massa de tijolo cerâmico. Pode-se observar 
um comportamento típico de material caulinítico [5]. A massa apresenta uma discreta expansão 
até 200 °C, devido à eliminação da água higroscópica, seguida de expansão até cerca de 800°C. 
A dilatação observada se deve fundamentalmente à expansão térmica que os materiais sofrem quando 
aquecidos, principalmente quando o quartzo passa do estado α para β [17].

Após 840 até 1050 oC inicia-se o processo de sinterização, em que a retração aumenta e, 
proporcionalmente, a densidade da amostra [3]. De acordo com Formiga [18], neste ponto ocorre 
liberação da cristobalita, que irá reagir com os óxidos metálicos livres, formando vidro, principalmente 
os alcalinos, alcalinos-terrosos e ferro, o que pode ser confirmado por outros autores [10;14]. Após 
atingir a densidade máxima, na temperatura de 1050 oC, ocorreu provavelmente o fenômeno da 
expansão (ou inchaço) pelo qual uma parte do material fundido retém os gases proveniente da 
decomposição dos minerais, e a densidade tende a diminuir [19].

Pode-se observar por meio da Fig.2b, que representa a primeira derivada da dilatometria, um pico 
endotérmico a cerca de 120 °C devido à perda de água adsorvida. Na temperatura próxima de 573 °C, 
é observada grande expansão devida à transformação alotrópica do quartzo α para β [3;14;17]. Nesta 
faixa de temperatura é fundamental o cuidado na queima para evitar trincas nas peças, tanto na fase 
de pré-aquecimento como na fase de resfriamento dos produtos cerâmicos [5]. A aproximadamente 
840 °C foi observado o início da sinterização com aumento da densificação, seguida de retração devida 
à formação de fase vítrea até a temperatura de 1050 °C, quando ocorre fusão das partículas [15;16;20].

Na Fig.3 são apresentadas as isotermas nas temperaturas de 900 e 1000 °C, respectivamente, e 
mantida essa temperatura até estabilização da retração. A massa queimada a 900 °C apresentou 
menor retração (0,6%) sendo necessários 20 minutos para estabilização, enquanto a formulação 
queimada a 1000 °C apresentou retração de 1,6%, sendo necessários aproximadamente 80 minutos 
para estabilização. A sinterização, propriamente dita, depende das fases formadas, e quanto maior a 
temperatura, maior a retração, o que influencia diretamente na estabilização das dimensões.

Figura 3. Análise dilatométrica tempo × variação dimensional a 900 e 1000 °C

Figura 2. Análise dilatométrica (a); primeira derivada da dilatometria (b)
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Na Fig.4 é apresentada a evolução da densificação do material em função da temperatura de 
sinterização utilizando a fórmula de Raman [12], calculada a partir da relação com a retração linear 
nas medições de dilatometria (eq. 1: ρ = ρ0/(1-∆L/L0)3), assumindo a contração isotrópica dos corpos. 
A taxa de aquecimento utilizada foi 10 °C/min, até atingir a temperatura de queima máxima desejada, 
para em seguida mantê-la até a estabilização da densidade. As massas apresentaram comportamento 
similar até atingir a temperatura de queima proposta, apresentando aumento da densidade até 
200 °C, decorrente da eliminação da água adsorvida, seguida de redução da densidade até 840 °C 
em função da perda de hidroxilas e expansão volumétrica. A partir de 840 °C ocorreu retração de 
forma brusca com respectivo aumento da densificação nas duas temperaturas propostas devido ao 
início da sinterização, à recristalização de novas fases cerâmicas e seguinte formação de fase vítrea 
até a temperatura de 1050 °C. A partir dessa temperatura, ocorre formação de fase líquida por fusão 
das partículas [14-16;19].

De acordo com a Fig.5, a massa submetida à tratamento térmico de 900 °C estabilizou depois de 
aproximadamente 120 min com densidade igual a 2,02 g/cm3, enquanto para a massa submetida 
à tratamento térmico de 1000 °C a estabilização ocorreu com densidade de 2,08 g/cm3, acréscimo 
de 3,1% após cerca de 180 min, ou seja, houve um acréscimo de 50% no tempo para estabilizar a 
massa em relação à temperatura de 900 °C. Fica evidente que se obtêm maiores densidades com 
temperaturas mais elevadas e que a estabilização ocorre mais lentamente.

Figura 4. Evolução da densificação do material em função da temperatura.

Figura 5. Evolução da densificação do material em função do tempo
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4. ConClusões:
Para a produção de um produto de qualidade é necessário que a massa apresente as dimensões 

estabilizadas a fim de garantir suas propriedades desejadas. O comportamento térmico da massa 
cerâmica de tijolos determinada por meio de análises dilatométricas examinadas neste estudo mostra 
que, a partir dessa análise, pode-se conhecer as reações endo e exotérmicas que ocorrem durante 
todo o processo de queima, e com isso é possível determinar curvas de queima mais eficientes. 
A densificação foi mais acentuada a partir de 840 °C, com alterações significativas devido à desidroxilação 
dos argilominerais, decomposição dos carbonatos e cristalização das fases minerais. Foi observado que 
na temperatura de 1000 °C a estabilização da massa ocorreu após 180 minutos, ou seja, um tempo 
50% maior do que a 900 °C, demandando maior quantidade de energia, o que pode ser evitado ao 
se conhecer o comportamento térmico da massa cerâmica antecipadamente.
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