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Resumo: Nos últimos anos vem sendo estudado a adição de resíduos em massas cerâmicas na busca de 
diminuir o custo das empresas com matéria-prima e a minimização dos impactos ambientais devido ao descarte 
indevido desses resíduos. Este trabalho visou o estudo do comportamento da sinterização de uma massa padrão 
de porcelanato fornecida por uma indústria de revestimentos cerâmicos com a adição do resíduo de caulim nas 
quantidades de 1%, 2%, 4%, 8%, 16% e 32%. As experiências foram realizadas num dilatômetro e os resultados 
da sinterização são dados em termos de retração linear em função da temperatura de queima. Verificou-se que os 
valores de retração média de 8,6%, com o percentual de 8,0% de resíduo estando dentro dos valores esperados 
para revestimentos cerâmicos de alta qualidade que está abaixo de 9,0%. Um fato importante é que o resíduo de 
caulim pode ser visto como matéria-prima promissora na indústria de revestimentos cerâmicos.
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1. Introdução
A norma NBR 13818 estabelece uma série de exigências ne-

cessárias para que os revestimentos cerâmicos possam receber o 
CertificadodeConformidadeconferidopeloCCB–INMETRO.As
características geométricas podem ser subdivididas em dois aspectos: 
a) as características dimensionais e b) as características relativas à 
formadaspeças.Éimportantesalientarqueadeterminaçãodasdi-
mensõesestáatreladaaformadaspeças1.Nessesentido,porexemplo,
seosladosdapeçanãosãoparalelos,adistânciaentreelesdependerá
dolocalemquesefazamedida.Assimsendo,estritamente,nãose
podeabordarisoladamenteosaspectosmencionadosacima.

Otamanhodoprodutofinalpodeserdeterminadoàpartirdas
dimensõesdoestampodaprensaedasvariaçõesdetamanhosofridas
pelapeçaduranteoprocesso2,comoexpressapelaEquação1:

C
f
 = C

i
 + RE + RL

s
 + RL
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onde: Cf: comprimento final; Ci: comprimento domolde;
RE:expansãonaextraçãodomolde;RLs:retraçãolineardesecagem;
RLq:retraçãolineardequeima.

Entretanto,tendoemvistaocaráterdidáticodopresentetraba-
lho,porsimplicidade,optou-seporabordarosaspectosdimensio-
naisrelacionadosaretraçãolineardequeima,atravésdatécnica
dedilatometria.

Adilatometriaéumaferramentamuitoimportanteparalevantar
dadosparaodesenvolvimentodeprogramasdesinterizações,tais
como,temperaturadeiníciodeformaçãodafaselíquida,transfor-
maçãodefases,tempodeisoterma,etc.3.

2. Materiais e Métodos
Para a realização deste trabalho utilizou-se um resíduo de

caulim (RC) gerado por uma indústria de beneficiamento de
caulimlocalizadanacidadedeEquador-RNeamassapadrão
(MP) industrial para produção de porcelanato de uma indústria
decerâmica.

Aintençãodousodoresíduodecaulimcomomatéria-prima
naproduçãodogrêsporcelanatoédesubstituirocaulimeentrar
nacomposiçãocomomaterialfundente,nocaso,emsubstituição
aofeldspato,porseualtoteordemicamuscovita4.

Oprocessamentodoresíduodecaulimrealizadoemmoinho
debolasporviaúmida,narelaçãode40%,emmassa,deágua.
Apósamoagem,abarbotinafoicolocadaemumabandejaeseca
a110°Cpor24horasemestufa.Emseguida,oresíduomoído
foidesaglomeradoemalmofarizepassadoempeneirademalha
200mesheacondicionadoemsacosplásticos.Amassapadrão
industrial foi fornecidaemcondiçõesdemistura.Asprincipais
característicasdoresíduoestãoapresentadasnaTabela13,4.Foram
preparadassetemisturas,cujascomposiçõesestãomostradasna
Tabela23.

Paraoestudodaretraçãoeosrespectivosestágiosdasinteriza-
ção,osensaiosforamconduzidosemdilatômetrodaBPEngenharia
modeloRB-115,comrazãodeaquecimentode20°C/minatéas
temperaturas de início de formação de fase líquida.As dimen-
sõesdoscorposdeprovaforamde8mmdediâmetroe5mmde
altura.
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3. Resultados e Discussão
Aretraçãolinearapósqueimaéapresentadaaseguir,Tabela3,

para todasas formulaçõesquecontémresíduodecaulim(MP1a
MP32)eparaamassapadrão(MP0).Oscorpos-de-provacompre-
sençaderesíduodecaulimemsuamassaapresentamumatendência
semelhante, apresentandoumpercentual de retração variandode
8,58%a9,13%,paraasformulaçõescommaiorteorderesíduode
caulim.Osresultadosdaanálisedamassaespecíficaaparenteestão
intrinsecamente ligados à quantidade de poros existente no corpo 
cerâmico sinterizado.No resultado apresentado a seguir, pode-se
notarumcrescimentogradualdamassaespecíficaaparenteàmedida
queseaumentaaporcentagemderesíduo.

Acurvadilatométricado resíduodobeneficiamentodocaulim,
Figura1,apresentaocomportamentodomesmo,quandosubmetido
aumaquecimentosobumataxade20°C/min.Atéatemperaturade
900°C,aproximadamente,oresíduoapresentaumaexpansãolinear,
explicadodeformasimplespelocoeficientelineardeexpansãotérmica.
Nestafaixadetemperatura,ocorremfenômenoscomoaeliminação
daáguadeumidadeedaáguaadsorvidaemformadegás,queocorre
atéatemperaturamáximade200°C,reaçõesdedesidroxilaçãodas
matérias-primas,Mg(OH)2,encontradonafluorescênciaderaiosX,e
dacaulinita.Hátambémoaumentodevolumesofridopeloquartzo,
quandosetransformadafaseaparafasebquetemseuinícioa573°C
eseufinalem900°C.Entre900°Ce980°Cocorpo-de-provadeixa
dedilatareiniciaoprocessoderetração,observando-seassimuma
mudançanainclinaçãodacurvadilatométrica.Nesteponto,tem-seo
iníciodavitrificaçãocomaliberaçãodacristobalita,queiráreagircom
osóxidosmetálicoslivres,formandovidro,principalmenteosalcalinos,
alcalinos-terrososeferro.Apartirde980°Caté1020°Cocorreumape-
quenaexpansão.Apartirdestatemperatura,nota-seumaquedabrusca,
quepodeseratribuídaàdifusãovolumétrica,queéaresponsávelpela
retraçãoedensificação,aoladodaformaçãodefaselíquida.Olíquido
provenientedestaregiãoescoaparaosinterstíciosentreaspartículas
maisrefratárias,quenãosefundiram,eporcapilaridade,provocaa
aproximaçãodessaspartículas,oqueresultaemumaretraçãobastante
significativa5.Quantomaiorforaquantidadedematerialquesefundiu
emenoraviscosidadedolíquidoformado,maiorseráaretração.

Observa-senaMP0,Figura2,omesmocomportamentodeexpan-
sãoocorridonoresíduo,atéatemperaturade930°C.Porém,alémdos
fatosmencionadosanteriormente,tem-seaindaapresençadematerial
carbonácio,CaCO3edasargilasquesãomatérias-primasconstituintes
dessamassa.Dessaforma,aperdadoCO2provenientedocalcário,até
atemperaturade930°C,edamatériaorgânicaeashidroxilas(OH),
existentenasargilas,contribuemdemaneiraefetivaparaaexpansão
apresentadana análisedilatométricadaMP0até esta temperatura,
Figura2.Entreastemperaturasde930°Ce1020°Cocorreumapeque-
naretração,quepodeseratribuídaaorearranjodamatéria-primaeao

Tabela 1. Características do resíduo processado.

Caracterização ValoresComposiçãoquímica(%)massa
SiO2 44,25
Al2O3 48,66
Fe2O3 1,02
K2O 5,24
MgO 0,44
Outros 0,39

Análise racional
Quartzo 3,0
Hematita 1,0
MicaMuscovita 41,0
Caulinita 54,0
Acessórios 1,0

Tabela 2. Composição das misturas usadas no trabalho.

Misturas
MP RC

(%)empeso
MP0 100 0
MP1 99 1
MP2 98 2
MP4 96 4
MP8 92 8
MP16 84 16
MP32 68 32

Tabela 3. Resultado da Retração Linear de Queima (RLq) e Massa específica 
aparente (MEA) após sinterização.

Misturas RLq(%) MEA(g.cm–3)
MP0 8,16 2,37
MP1 8,62 2,41
MP2 8,58 2,41
MP4 8,62 2,41
MP8 8,76 2,41
MP16 8,76 2,41
MP32 9,13 2,42
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Figura 1. Análise dilatométrica do resíduo de caulim.
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Figura 2. Análise dilatométrica da massa padrão.
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iníciodavitrificaçãocomaliberaçãodacristobalita,queiráreagircom
osóxidosmetálicoslivres,formandovidro,principalmenteosalcalinos,
alcalinos-terrososeferro.Apartirdatemperatura1020°Caté1060°C,
nãoocorremvariaçõesdimensionais,entãoapartirdestatemperatura,
ocorreumaquedabruscanacurvadilatométrica,tambématribuídaà
difusãovolumétrica,queéaresponsávelpelaretraçãoedensificação,ao
ladodaformaçãodefaselíquida.ComopodeserobservadonasFiguras
1e2,respectivamente,oresíduodobeneficiamentodocaulimapresenta
ainclinaçãodescendentedasuacurvadilatométricamenosacentuada

queacurvadamassapadrão,MP0,oqueindicaumatendênciade
formaçãodefaselíquidaemtemperaturamaiorqueaMP0.

Aoanalisarasdilatometriasdasnovasmassaspropostas,MP1
aMP16,percebe-seaocorrênciadeumainteraçãopositivaentres
asmatérias-primas,jáqueasinclinaçõesdescendentesdascurvas
tendem a ficarmais acentuadas, ou seja, ocorre uma tendência
de abaixamento da temperatura de início da formação da fase
líquidadasmassaspropostas,àmedidaqueaumentaopercentual
de resíduode caulim, conforme apresentadonasFiguras3 a 7.
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Figura 3. Análise dilatométrica do massa padrão com adição de 1% de 
resíduo de caulim.

Figura 6. Análise dilatométrica do massa padrão com adição de 8% de 
resíduo de caulim.
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Figura 4. Análise dilatométrica do massa padrão com adição de 2% de 
resíduo de caulim.

Figura 7. Análise dilatométrica do massa padrão com adição de 16% de 
resíduo de caulim.
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Figura 5. Análise dilatométrica do massa padrão com adição de 4% de 
resíduo de caulim.
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Figura 8. Análise dilatométrica do massa padrão com adição de 32% de 
resíduo de caulim.
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Essecomportamentopodeseratribuídoàexistênciadecalcitae
daalbita (ricosemCaOeNa2O)provenientesdamassapadrão
e do resíduo de caulim (rico em K2O–micamoscovita),óxidos
altamentefundentes,quecontribuemparaoabaixamentodatem-
peraturadefusãodamassa.Ouseja,aalbitaeacalcitaestariam
potencializandoaformaçãodefaselíquidapelamicamoscovita.
Assim,promoveramaantecipaçãodosprocessosdesinterização
damassa,contribuindoparaadensificaçãodocorpo-de-provaem
temperaturasmaisbaixas.

Deve-seobservarque,paraadilatometriadaMP32,Figura8,
ocorreumaalteraçãonacurva,ouseja,ainclinaçãodacurvavolta
a ascender. Esse comportamento pode ser atribuído ao aumento
consideráveldecaulimacrescidoamassacomainclusãode32%de
resíduo,aumentandoassimarefratariedadedamassa.

Realizou-seumexamemicroestruturaldetalhadodasamostras
padrão,sendoque,empoucoslocaisdamicroestrutura,foipossível
identificaraformaçãodemulitasecundária.AmicrografiadaFigura9,
referenteàamostrapadrão,MP0,ilustraumadasrarasocorrências
microestruturaisemquefoipossívelidentificarapresençademulita
secundária.Neste caso, as formações demulita secundária estão
sempre associadas a uma formaçãomassivade cristais demulita
primária.Estetipodeocorrênciamicroestruturalétípicodesistemas
quedesenvolvempoucafase líquidaouquesãosubmetidosaum
patamardequeimamuitocurto.Nestessistemasapresençademulita
secundária é observada estritamente em regiões de poros internos 
comumainterfaceentreamulitaprimáriaeafaselíquidaformada
pelafusãodefeldspatos.AFigura10contémamicrografiareferente

àamostraMP2,osresultadosmostramqueaamostraapresentouuma
microestruturacommelhorformaçãodecristaisdemulitasecundária
comparativamenteàamostrasemresíduo.Sendoassim,apresençade
resíduodecaulimcontribuiparamelhoraraformaçãodemulitase-
cundária.Esteresultadopodeseratribuídoaoaumentodaquantidade
defasevítreaproporcionadopelaintroduçãodemicanosistema.

NaFigura 11, é apresentada amicrografia correspondente a
amostraMP4.Osresultadosmostramqueoaumentodaquantidade
deresíduoprovocaumareduçãodaformaçãodemulitasecundária,
este comportamento pode ser associado ao aumento da quantidade 
defaselíquida,devidoaomaiorteorderesíduo.AFigura12contém
amicrografiacorrespondenteaamostraMP16.Nestecasonãofoi
verificadaapresençademulitasecundária,massomenteaindicação
demulitaprimáriaenvoltaemfasevítrea.

4. Conclusões
Com base nos resultados expostos anteriormente, pode ser

verificadoque,devidoàpresençadefasesaltamentefundentesna
constituiçãodasmatérias-primas,osvaloresderetraçãomédia,após
sinterização,éde8,6%parapercentuaisdeadiçãodeaté8%dere-
síduo,estandodentrodosvaloresesperadosparaprodutosdecores
únicasquevariade8,5a9,0%.

Através das análisesmicroestruturais dos corpos sinterizados
confirmou-sequetodasasfasesnecessáriasnoprodutofinalestavam
presentesnasmassasproduzidascomresíduodecaulim,nãocausan-
do,omesmo,nenhumtipodeprejuízoàformaçãodasmesmas.
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Figura 9. Micrografia por MEV da amostra MP0 com aumento de 5000x.
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Figura 11. Micrografia por MEV da amostra MP4 com aumento de 5000x.
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Figura 10. Micrografia por MEV da amostra MP2 com aumento de 5000x.
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Figura 12. Micrografia por MEV da amostra MP16 com aumento de 5000x.
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Aoreunirtodososresultados,confirma-seatendênciadedimi-
nuiçãodatemperaturadesinterização,devidoàmaturaçãodamassa
antesdatemperaturautilizadaatualmentenoprocessoindustrial.Tal
fatocontribuirádemaneirapositivaparaadiminuiçãodosimpactos
negativos causados pelos descartes desordenado deste material além 
decontribuirparaadiminuiçãodopassivodasempresas.
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