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RESUMO

O porcelanato é a tipologia de revestimento ceramico que apresentou
maior expansdo mundial nos ultimos anos. O destaque alcancado deve-se as
excelentes qualidades técnicas e estéticas do produto que ampliaram as
possibilidades de uso nos mais variados ambientes. Dentre os tipos de
porcelanatos produzidos o polido se destaca por oferecer o efeito estético mais
apreciado pelos consumidores por causa do elevado brilho caracteristico. Por
sua vez, o polimento revela parte dos poros fechados do material e facilita a
impregnacgao de sujeira durante o uso do produto, o que pode comprometer
uma de suas propriedades mais importantes: a resisténcia ao manchamento. O
manchamento do porcelanato polido ndo depende somente da ocorréncia de
poros fechados na superficie do produto, mas também de outras caracteristicas
como o tamanho e a morfologia. Este trabalho de pesquisa teve como objetivo
conhecer as caracteristicas dos poros que mais contribuem para o
manchamento e avaliar como as variaveis de processo atuam na formagao da
microestrutura porosa do material. A metodologia utilizada para tratar do tema
eé distinta dos demais trabalhos encontrados na literatura, sendo fundamentada
na caracterizagcdo da porosidade ao longo das etapas de processamento
(compacto verde a produto acabado) e no estudo sistematico de algumas
variaveis de processo responsaveis pela formagdo dos poros (distribuigao
granulométrica e distribuicdo do tamanho de particulas). As principais técnicas
experimentais empregadas no desenvolvimento do estudo foram: microscopia
eletrbnica de varredura, microscopia otica digital, andlise de imagens
(software), porosimetria de mercurio, espectrofotometria de reflectancia difusa,
sedimentometria de raios X, picnometria de gas hélio e perfilometria de contato
mecanico. Os resultados obtidos além de atenderem aos objetivos iniciais
indicaram algumas alternativas viaveis para reduzir a tendéncia ao

manchamento do porcelanato polido.
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EFFECT OF POROSITY ON STAINING OF POLISHED PORCELAIN TILE

Porcelain tile is a type of ceramic tile which has shown the highest
worldwide expansion in recent years due to the excellent technical and esthetic
qualities of the product, which have augmented the possibilities of its use in a
wide variety of applications. Among the various types of porcelain tiles today,
polished porcelain tile stands out because consumers greatly appreciate the
esthetic effect of its characteristically high gloss. However, polishing exposes
part of the material’s closed pores and facilitates the impregnation of dirt when
the product is in use, which may compromise one of its most important
properties, i.e., stain resistance. Staining of polished porcelain tile does not
depend only on the occurrence of closed pores on the surface of the product
but also on other characteristics such as the size and morphology of the pores.
This research work aimed to investigate the characteristics of the pores that
most contribute to staining and to ascertain how processing variables act in the
formation of the material’s porous microstructure. The methodology employed
to deal with the theme differs from that of other works reported in the literature,
since it is based on the characterization of porosity throughout all the stages of
processing (green compact to end product) and on a systematic study of
several process variables responsible for pore formation (granulometric
distribution and particle size distribution). The main experimental techniques
used in the development of this study were scanning electron microscopy,
digital optical microscopy, image analysis (software), mercury porosimetry,
diffuse reflectance spectrophotometry, X-ray sedimentometry, helium gas
pycnometry, and mechanical profilometry. In addition to achieving the initial
objectives, the results indicated several viable alternatives for reducing the

staining tendency of polished porcelain tile.
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CAPITULO 1 INTRODUGAO

A industria brasileira de revestimentos ceramicos ocupa hoje um papel
de destaque no cenario nacional e internacional. Cada vez mais os produtos
fabricados no Brasil tém ganhado espago no mercado interno e externo. O
porcelanato foi a principal tendéncia seguida pelos produtores nos ultimos anos
e continua sendo a mais promissora do setor. S6 no Brasil a producdo de
porcelanato aumentou mais de dez vezes em menos de dez anos. Esta grande
expansao na producao foi acompanhada pela redug¢do do custo do produto,
principalmente em relagdo as pedras naturais (concorrente direto), o que o
tornou mais acessivel ao consumidor, popularizando assim o seu uso. A
modernizagao do parque industrial e o investimento em novas tecnologias
impulsionaram ainda mais o crescimento do setor.

Dentro deste contexto, a implantagdo da norma técnica especifica para
esta tipologia de produto (NBR 15463/2007), que estabelece os requisitos de
qualidade para os mesmos, trouxe a necessidade do aprimoramento técnico e
de processos de fabricacdo. Atualmente, muitos esfor¢os sdo concentrados
para o dominio tecnologico do processo de fabricagdo do porcelanato e a
obtencéao de produtos de qualidade superior.

Em geral, as propriedades do produto resultam da baixa porosidade
alcangada, devido as condi¢gbes de processamento do material (alto grau de
moagem das matérias-primas, elevada forca de compactagéo e temperatura de
sinterizagdo) e ao potencial das matérias-primas na formagéo de fases liquidas
durante a sinterizacao (elevada densificagao).

Embora possua excelentes qualidades técnicas e estéticas, no que diz
respeito a resisténcia ao manchamento e resisténcia ao risco, os produtos
polidos apresentam deficiéncias. A maior incidéncia de reclamagbes dos
consumidores esta relacionada a perda da qualidade estética do produto.
Dependendo do local onde € instalado, o revestimento ceramico esta
susceptivel a acdo de agentes manchantes capazes de comprometer seu

desempenho estético.



O fendmeno do manchamento esta diretamente ligado a presenca de
poros na superficie do produto. No caso do porcelanato grande parte destes
poros é revelada pela etapa de polimento das pecas, devido a remog¢ao de uma
fina camada superficial que cobre os poros fechados presentes no interior do
corpo ceramico. Os poros fechados sao resultantes do incompleto processo de
densificacdo do material durante a sinterizagado e dependem fundamentalmente
da microestrutura do compacto verde e do ciclo térmico adotado. A revelacao
destes poros a superficie provoca a impregnacao de particulas de sujeira
durante o uso do produto o que dificulta sua remogao, caracterizando assim o
manchamento das pecas.

O ideal é que fossem obtidos produtos isentos de poros, ou ainda, que
se formassem poros com caracteristicas tais que nao contribuissem para a
ocorréncia do manchamento, uma vez que este fenbmeno esta relacionado
intimamente a natureza dos mesmos (diametro, volume e formato) e nao
apenas a sua existéncia. Considerando que isto dificlmente pode ser
alcangcado de acordo com as condigcdes industrialmente praticadas na
atualidade (curtos ciclos de queima, alta produtividade, etc.), o conhecimento
aprofundado dos mecanismos que atuam sobre a formagao de poros pode ser
um caminho para a maior compreenséao e controle do manchamento.

Na ultima década o tema “manchamento” foi abordado por varios
autores, entretanto, ndo sédo conhecidos estudos que avaliam de maneira
sistematica o efeito das variaveis de processo sobre a origem do fenémeno. O
presente trabalho de pesquisa, por sua vez, apresenta um estudo
fundamentado na caracterizagdo da porosidade do produto acabado e na
influéncia de algumas variaveis de processo como a distribuicdo de tamanhos
de particulas e a distribuicdo granulométrica, sobre a formagao da estrutura

porosa do material.



1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

Contribuir para uma melhor compreensao das causas do manchamento
em placas ceramicas de porcelanato polido através do estudo da porosidade

do produto acabado e das variaveis de processo.

1.1.2 Objetivos especificos

e Caracterizar a microestrutura porosa distribuida ao longo do volume
do corpo ceramico;

e Identificar quais sao as caracteristicas dos poros responsaveis pelo
manchamento;

e Avaliar a correlagao existente entre a microestrutura porosa do
compacto verde (antes da sinterizagdo) e a do produto acabado
(ap6s a sinterizagao);

e Compreender como as varidaveis relacionadas ao tamanho das
particulas e tamanho dos gréanulos atomizados atuam sobre a
formacéao dos poros;

e Determinar se existem possibilidades de melhoria das condigdes de

processamento do material para que o manchamento seja evitado.






CAPITULO 2 REVISAO BIBLIOGRAFICA E CONCEITOS FUNDAMENTAIS

2.1 O SETOR DE REVESTIMENTOS CERAMICOS

Nas ultimas décadas a industria brasileira de revestimentos ceramicos
tornou-se altamente automatizada, fato este que contribuiu para a expanséao de
sua produgao. De 1998 a 2008 a producéao de revestimentos aumentou 58,7%,
conforme é ilustrado na Figura 2.1, e como resultado dessa expansao houve
uma significante redugcdo dos precos, o que popularizou o uso dos

revestimentos ceramicos.

T T T T T T T T T T T
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Figura 2.1 Producgéo brasileira de revestimentos ceramicos [1].

Atualmente, a industria ceramica representa um setor de grande
importancia econOmica para o Brasil, isso pode ser observado por sua
participacéo no PIB (Produto Interno Bruto), alcangando um valor da ordem de
1%. Dentro deste contexto a cerdmica de revestimento € um dos mais

importantes segmentos e apresenta um crescente desempenho tecnologico.



Segundo a Associacdo Nacional dos Fabricantes de Cerdmica para
Revestimentos — ANFACER [1], o Brasil ocupa o quarto lugar no ranking dos
maiores exportadores mundiais, conforme ilustra a Figura 2.2. Em 2004 as
exportacdes brasileiras bateram todos os recordes, havendo um crescimento
da ordem de 36,49% no montante total de valores comercializados, em relagcéo
ao ano anterior. A partir de 2005 houve uma pequena redugao e/ou estagnacgéo
nas exportagdes, tanto do Brasil como da Italia, Espanha e Turquia, devido ao
aumento das exportacoes da China.

O crescimento da industria de revestimentos € uma tendéncia mundial.
Em 1995 [2] foram produzidos globalmente 3,2 bilhdes de m? de revestimentos
ceramicos, distribuidos pela Asia (40%), Europa (40%), América do Sul (14%),
América do Norte (3%) e Africa (3%). Em 1998, somente a produgéo dos cinco
maiores paises produtores atingiu 3,1 bilhdes de m? superando em 2007
(segundo estimativas) o valor de 5,7 bilhdes de m? conforme pode ser

observado na Figura 2.3.
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Figura 2.2 Maiores paises exportadores mundiais de revestimentos ceramicos

[1].
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Figura 2.3 Principais paises produtores mundiais de revestimentos ceramicos

[1].

De acordo com os dados apresentados na Figura 2.3 o Brasil ocupou em
2006 o terceiro lugar na produgdo mundial de revestimentos ceramicos,
ultrapassando a producgao italiana.

No que diz respeito ao consumo mundial de revestimentos ceramicos, o
Brasil atualmente ocupa o segundo lugar, ficando atras somente da China
(Figura 2.4), isso é reflexo do importante papel que o mercado interno brasileiro
desempenha, absorvendo aproximadamente 83% de sua produgao.

O mercado mundial de revestimentos ceramicos segue uma tendéncia
de crescimento, em que a China ¢é lider absoluta em produg¢do e consumo. O
Brasil, com sua producéo crescente tende, nos proximos anos, a superar a
Espanha, tornando-se o segundo produtor mundial.

Em relacdo as tipologias de produtos produzidos mundialmente o
porcelanato € sem duvida o produto com maior expansao em escala produtiva,
principalmente por apresentar propriedades técnicas e estéticas superiores aos
demais tipos de revestimentos ceramicos, correspondendo de maneira geral as

exigéncias dos consumidores.



3500
China
Brasil
30004 | o Espanha Y%
4{ | (I EVA
I india
2500 -
—
N
QE, 2000 - A
b e %
8 1500 |
0
=
S 1000
500 %
| il
0 VK
2004 2005 2006 2007 *
Ano
* Estimativa

Figura 2.4 Principais paises consumidores mundiais de revestimentos

ceramicos [1].

O éxito que o porcelanato tem alcangado no mercado de revestimentos
€ acompanhado pelo aumento progressivo de sua produtividade nos ultimos
anos. No ano de 1999, a producgao de porcelanato no Brasil foi de cerca de 3,4
milhdes de m? [3]. No ano de 2007, a produgao atingiu 39,0 milhdes de m?, o
que representa um aumento de mais de dez vezes em apenas oito anos [1].

Pode-se dizer que este avango na producio brasileira de porcelanato é
consequéncia de trés fatores:

- Investimentos: as empresas aumentaram significativamente nos

ultimos anos o investimento no que diz respeito ao controle de matérias-primas,
qualificacdo de mao de obra e aquisi¢cado de equipamentos;

- Estratégia das empresas: o desenvolvimento de produtos

diferenciados, mais acessiveis ao consumidor, contribuiu para que a classe de
consumidores com demanda mais condicionada pelo pre¢co (mais numerosa)

tivesse acesso ao produto;



- Poder de compra: o maior poder de compra adquirido nos ultimos

tempos, tem levado os consumidores brasileiros a buscarem produtos com
maior qualidade.

Dentre os diferentes tipos de porcelanato comercializados atualmente, o
polido € sem duvida o que proporciona o efeito estético mais apreciado pelos
consumidores, por causa do brilho caracteristico apresentado. Entretanto, o
preco desta tipologia de produto é um dos mais altos, atendendo em geral, a
uma classe restrita de consumidores com maior poder de compra. Como
reflexo do cenario de expansdo exposto anteriormente, a produgdo de
porcelanato polido tem acompanhado a tendéncia de crescimento do setor,

ganhando cada vez mais mercado, embora seja uma das tipologias mais caras.

2.2 PORCELANATO

O termo porcelanato aplica-se usualmente a ceramica cuja massa é
extremamente compacta, composta de uma fase cristalina imersa em uma
matriz vitrea, sinterizada a uma temperatura proxima a 1200°C [4]. Segundo
GORINI e CORREA [5] a palavra porcelanato tem raiz etimoldgica no termo
porcelana, que denomina o material ceramico mais nobre em evidéncia e
apreciado ha séculos.

Revisando a histéria do desenvolvimento tecnoldogico da porcelana na
Europa, RINCON e ROMERO [6], concluiram que “existiam varios tipos de
porcelana”, e ainda que se tratasse de uma denominagdo muito genérica,
basicamente a porcelana mais difundida era a denominada “triaxial”’, obtida a
partir de quartzo, feldspato e caulim. Conseqlientemente, e em sentido estrito,
“‘porcelanato” seria aquele formulado com critérios de composicao muito
semelhantes ao da porcelana: mistura de areias de quartzo ou feldspaticas,
feldspatos e argilas com um alto teor de caulim.

O porcelanato surgiu na década de 80 e representou um periodo de
evolugdao tecnoldgica das fases do processo produtivo de revestimentos
ceramicos, tanto na reformulagdo das massas quanto na redefinicdo dos ciclos

de sinterizacdo. Nesta época, a producdo de revestimentos ndo esmaltados
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com formato pequeno e com baixissima absor¢ao de agua nao era novidade.
Esses produtos eram normalmente recomendados para uso em areas
comerciais e industriais, com pouquissimas opg¢des de cores. A substituicdo
dos tradicionais fornos-tunel por modernos fornos a rolo, permitindo a
fabricacdo de produtos com grandes formatos, desde 20 x 20 cm até 60 x 60
cm, deu inicio a uma grande revolugao no setor [7].

De maior significado foi a transformagéo do porcelanato em um material
de caracteristicas modernas e versateis, através do processo de polimento e
da introducdo de técnicas de decoracdo. O desenvolvimento deste tipo de
produto foi de grande importancia, pois estendeu o uso da ceramica para locais
de dominio das pedras naturais, sendo possivel produzir produtos com uma
tipologia diferenciada e muito semelhante a marmores e granitos, porém a um
custo bastante acessivel ao consumidor. Esta tipologia abrange produtos nao
esmaltados e esmaltados.

O sucesso do porcelanato é comprovado pela versatilidade apresentada,
no que se refere as possibilidades de aplicacdo nos mais variados ambientes:
desde alto trafego até fachadas. O desenvolvimento e o aprimoramento das
técnicas de decoragao permitiram que o porcelanato adquirisse um alto valor

agregado, especialmente, pelas novas possibilidades estéticas oferecidas.
2.2.1 Etapas de processamento
O porcelanato é fabricado atualmente quase que exclusivamente pelo

processo de via umida. O fluxograma que ilustra o seu processo de fabricagcao

€ representado na Figura 2.5.
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Figura 2.5 Fluxograma das etapas de processamento do porcelanato [8].

A seguir serdo descritas brevemente as principais etapas do
processamento do material destacadas no fluxograma apresentado na Figura
2.5.

- Matérias-primas: o grande desafio em se produzir o porcelanato inicia-
se na selecdo das matérias-primas. E fundamental um controle de qualidade
das mesmas para que seja mantida a homogeneidade do lote e também
entendidas as especificagbes a fim se serem evitadas possiveis variagdes na
fundéncia da composicao, dentre outros. Pode-se elencar de uma maneira

geral as matérias-primas mais tradicionais de uma composi¢ao de porcelanato:
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argilas, feldspatos, caulim, areia de quartzo ou feldspatica e modificadores de
fundéncia como o talco, dolomita, calcita, etc.

A argila € a matéria-prima com granulometria mais fina dentre as demais
que compdem a massa de porcelanato, sendo a responsavel pela plasticidade
final da massa. Quanto maior for o percentual de argila, maior serad a
resisténcia mecanica e a densidade a seco da peca conformada para uma
determinada pressdo de prensagem. Os percentuais de utilizagcdo podem
atingir até 40% em peso, dependendo da pureza e de outras caracteristicas da
argila. Porém, o uso de argilas na massa de porcelanato, em quantidades
elevadas, pode comprometer a cor do produto, pois geralmente as argilas
apresentam em sua composicdo o Fe;O3, que quando presente em
quantidades superiores a 1% podem gerar tonalidades mais escuras como
marrons e amarelas.

O caulim é constituido essencialmente pelo mineral caulinita
(Al203.2Si0,.2H,0) e é utilizado para aumentar a plasticidade e a intensidade
da coloracao branca da massa. O tamanho normal do cristal primario do caulim
€ muito maior que o da argila e muito menor que o dos feldspatos ou areias, o
que pode contribuir para um melhor empacotamento das particulas que formam
o granulo. Percentuais superiores a 10% de caulim geram problemas durante a
etapa de prensagem, diminuindo a densidade e resisténcia mecanica a seco da
peca. Como o caulim de alta pureza é extremamente caro, normalmente se
utiliza caulins de menor qualidade. Durante a sinterizagcado, a caulinita presente
no caulim (rica em alumina) pode fazer parte da reagdo de vitrificacdo
formando vidros silico-aluminosos, ou ainda, mulita secundaria em formato de
agulhas, as quais atuam como esqueleto do corpo contribuindo para o aumento
da resisténcia mecanica.

Os feldspatos se destacam por serem as matérias-primas que mais
contribuem para a fundéncia da massa. Existem varios tipos de feldspatos,
merecendo destaque os soédicos e os sddicos-potassicos, pois permitem
diminuir significativamente a temperatura de sinterizagdo do porcelanato.
Normalmente o feldspato é a matéria-prima mais cara de todas as que

integram a composi¢cdo da massa, sendo utilizada em percentuais que variem
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entre 35 e 55%. A demanda por feldspatos com cor de sinterizagdo branca,
decorrente de um baixo conteudo de elementos cromoforos (“contaminantes”),
tem aumentado nos ultimos anos. A principal fungcdo dos elementos presentes
nos feldspatos € gerar uma fase vitrea de baixa viscosidade (quantidades
elevadas de Na,O e K;O, por exemplo) sem causar um escurecimento da
tonalidade da massa (pequenas quantidades de Fe;O3 e TiOy). O teor de
alcalis presente influencia o carater fundente do feldspato e também o seu
preco. Quanto mais elevado o percentual de alcalis, mais caro é o feldspato. O
processo de fusdo do feldspato geralmente ocorre entre 1150 e 1175°C,
porém, dependendo dos elementos constituintes e dos percentuais
apresentados pelos mesmos, a temperatura de fusado pode sofrer alteracoes.

A areia de quartzo e a areia feldspatica sao as matérias-primas mais
baratas da composicdo de porcelanato. Seu percentual dependera da
qualidade das argilas e dos feldspatos empregados na formulagdo da massa. A
areia feldspatica é considerada com uma fonte geradora de fase vitrea de baixo
custo e, portanto, a decisao de utilizacdo de uma ou outra dependera de um
estudo de custos considerando-se o consumo e percentual de feldspato. A
funcdo do quartzo € balancear a relagdo SiO, e AlL,O; para favorecer a
formagao de mulita durante a sinterizagdo. Também € um importante regulador
da retracao e deformacgao durante a sinterizacao.

Os fundentes calcita, talco, wolastonita, diopsidio € magnesita sao
utilizados para diminuir a porcentagem de feldspato na composi¢cédo e ou a
temperatura 6tima de sinterizagdo. Estes elementos atuam como geradores de
eutéticos de baixa temperatura de fusdo. Como sao minerais baseados em Ca
e Mg, podem afetar o desenvolvimento da cor, assim como o intervalo de
sinterizacdo da massa. Por ambos os motivos, o uso destes fundentes deve ser
0 menor possivel, ndo ultrapassando o percentual de 3% [9].

- Moagem via umida: a moagem por via umida promove uma maior
uniformidade e intimidade de mistura entre os varios materiais a serem moidos
durante o processo de preparacao de uma suspensao (barbotina), pois a
presenca de agua no sistema contribui para a melhor dispersdo e

homogeneizagdo das particulas presentes, além de ajudar na eliminagdo de
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substancias contaminantes indesejaveis. Os objetivos principais do processo
de moagem do porcelanato sdo: a diminuicdo do tamanho das particulas, tendo
em vista que o aumento da superficie especifica aumenta a velocidade de
reacdo de determinada matéria-prima durante a sinterizagcdo do produto; e
também obter um p6é com as caracteristicas ideais para sua utilizagao.

O moinho de bolas € o equipamento de moagem mais utilizado na
industria ceramica de via umida. A moagem neste tipo de moinho pode ocorrer
em processo continuo ou descontinuo, porém o mais utilizado na industria
ceramica € o descontinuo, apesar de apresentar maior consumo de energia e
pior controle granulométrico. No processo descontinuo o material todo € moido
de uma vez s6. Ajusta-se apenas o tempo de moagem para alcangar um
residuo em malha de abertura de 63 pm em torno de 1,0% [10]. Ja no processo
continuo o moinho € alimentado constantemente e € possivel obter um maior
controle da distribuicdo do tamanho de particulas do material moido. Na saida
do moinho o material € classificado por tamanho, o residuo é retido em malha
de abertura igual a 44 ym, sendo a fragdo grosseira devolvida ao moinho
juntamente com sua alimentagao e a fragcado fina encaminhada para a etapa
seguinte do processo.

Os moinhos de bolas sao constituidos por um cilindro oco, de metal, com
€ixo na posicao horizontal sobre o qual € impresso um movimento de rotacio.
A quantidade de bolas necessarias para uma moagem em condigdes 6timas é
de 50-55% da capacidade liquida do moinho, e a quantidade de agua
geralmente utilizada é de 30-40% (calculada sobre a massa de material seco a
ser cominuido).

A fluidizacdo da barbotina pode ser feita por meio de aditivos sélidos
(defloculantes), tais como os tripolifosfatos de sédio (TPF), introduzidos em
quantidades de 0,3 a 0,4% em relacdo a massa seca de material a ser
cominuido, ou entdo, por meio de misturas liquidas, geralmente a base de
substancias organicas e silicatos de sddio, introduzidos em quantidades
levemente superiores (0,4 a 0,5%). O conteudo de agua das barbotinas
depende do tipo e quantidade de defloculante empregado. A utilizagdo de

maior quantidade de defloculante permite reduzir o conteudo de agua e, por
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consequéncia, o consumo de energia térmica para a atomizagcdo, porém
aumenta sensivelmente o custo da massa [9].

- Atomizacao: a atomizagdo visa eliminar a agua empregada na
moagem e aglomerar as particulas sob a forma de granulos, originando
aglomerados com melhores caracteristicas para o preenchimento das
cavidades das prensas. O po obtido € constituido de grénulos praticamente
esféricos, o que lhe confere propriedades apropriadas ao rapido preenchimento
da prensa, ou seja, se trata de um pd que “escoa facilmente” [10]. A
homogeneidade e a redugao da granulometria proporcionada pela moagem a
umido s&o bastante eficientes, porém o custo energético envolvido na
atomizacdo torna o processo caro. O formato, a umidade, a dureza e o
tamanho dos granulos obtidos através do processo de atomizagdo podem
afetar a fluidez do pdé e, consequentemente, o preenchimento do molde na
prensa, que por sua vez pode alterar a densidade e a resisténcia mecanica a
verde das pecas, gerar problemas dimensionais e trincas durante a
sinterizacdo. A barbotina ideal para a atomizagao deve ser bem dispersa e
conter uma alta concentragdo de solidos. Isso possibilita produzir granulos de
alta densidade e também minimizar a formag¢ao de granulos “ocos”, conforme
sera visto no item 2.3.1.2.

Em geral, pode-se destacar alguns fatores que influenciam as
caracteristicas dos pos originados pelo processo de atomizacéao [10, 11]:

e Composicao da suspensao;

Taxa de alimentacdo do equipamento;

Pressao de atomizacao;

Tipo de pulverizador;

Temperatura de secagem; e

Diadmetro do bico pulverizador.

Um atomizador regulado e uma barbotina que apresente um
comportamento reoldgico adequado sao aspectos importantes que permitem,
dentre outros, obter ao final do processo, granulos esféricos, densos e lisos,

com uma distribuicdo de tamanhos constante, variando geralmente entre 200 e
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400 um. A temperatura média no interior da camara de atomizacgao € da ordem
de 450°C, o que permite a rapida evaporagao da agua presente no granulo.

- Prensagem: a conformagao do suporte por prensagem se da por meio
da aplicagao de pressdes elevadas sobre o material granulado fazendo-se uso
de prensas hidraulicas. Os moldes das prensas definem as caracteristicas
geométricas do compacto verde. Nesta etapa almeja-se a obtengdo de um
compacto com elevado grau de empacotamento das particulas. Para o sucesso
desta operagao, ou seja, a obtencdo de pecas uniformes de acordo com as
dimensdes e geometrias pré-estabelecidas, e uma microestrutura adequada as
caracteristicas finais desejadas, desempenham papel fundamental a
distribuicdo de tamanho de particulas obtida durante a moagem, as
caracteristicas morfolégicas e a umidade dos granulos atomizados, bem como
a pressao de compactagao utilizada.

A operacao de prensagem compreende trés etapas [11]:

a) Preenchimento da cavidade do molde;

b) Compactacédo da massa; e

c) Extracao da peca.

Apos a extracido da peca do molde o compacto pode ser entendido como
um conjunto de particulas justapostas de “elevada” porosidade, que possui
certa resisténcia mecanica em virtude da presenga de argilas em sua
composi¢ao atuando como um ligante inorganico, da umidade apresentada, do
enlace fisico existente entre as particulas, e ainda, do uso de ligantes
organicos adicionados as matérias-primas.

A prensagem deve ainda conferir a pega uma permeabilidade suficiente
para que todas as reacgdes que envolvam a liberagdo de gases durante a etapa
de sinterizagdo se completem no tempo adequado.

As prensas utilizadas para a compactagao do porcelanato sao do tipo
hidraulico com capacidade de até 6000 toneladas para atingir as pressdes de
400 a 500 kgf/cmz, requeridas pelo processo. Na prensa hidraulica a pressao
que chega aos puncgdes € transmitida mediante um fluido pressurizado,

normalmente um dleo [12].
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Houve uma evolugdo nos Uultimos tempos em relagdo ao carater
decorativo do produto ndo esmaltado devido a criacdo de varias técnicas,
dentre elas merece destaque o “duplo carregamento”. No duplo carregamento,
duas formulagdes, de cores diferentes, sdo empregadas permitindo a obtencéo
de pecas decoradas com desenho aleatério, o que enriquece o efeito estético
do produto. Isso acontece na etapa de preenchimento do molde, possibilitando
o uso de diferentes matérias-primas e a obtencédo de pisos com distintos tipos
de padronagem, que nao poderiam ser obtidos utilizando carregamento simples
[13].

- Secagem: a etapa de secagem, que é realizada na sequéncia do
processamento, tem por objetivo principal eliminar a agua utilizada para a
conformagdo do suporte ceramico, de modo que o0 mesmo seja tanto
“preparado” para sofrer a sinterizagdo, evitando a evaporacdo em taxas de
aquecimento elevadissimas, o que poderia trazer prejuizos para a integridade
das pecas, como também, adquira resisténcia mecanica suficiente para
suportar solicitagbes exigidas durante o transporte nas etapas posteriores.

A secagem € uma das mais importantes etapas na produgdo de um
produto ceramico, e € governada pelos seguintes fatores:

e Composicao e distribuicdo de tamanho de particulas da amostra; e

¢ Formato, tamanho e espessura da peca.

Durante a secagem, ocorrem dois fendmenos simultaneamente,
conforme indicado na Figura 2.6. Por um lado, a energia na forma de calor é
transportada a superficie das pegas primordialmente por conveccado e, em
alguns casos, por radiagado e condugao também. Com a superficie aquecida, o
calor é transportado ao interior das pecas por condugao térmica. Por outro
lado, a agua é transportada por difusédo e capilaridade do interior das pecas até
sua superficie. A evaporagcdo da agua ocorre entdo a partir da superficie,
gerando um gradiente de umidade entre a superficie e interior das pecgas, que
motiva a difusdo da agua do interior para a superficie, garantindo com isso a
continuidade do processo de secagem. Para o sucesso da secagem,
normalmente utiliza-se temperaturas mais baixas e ar mais umido nos estagios

by

iniciais da secagem e, a medida que a pecga vai se tornando mais seca, a
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temperatura € aumentada progressivamente e a umidade relativa do ar
reduzida. Tal procedimento permite que os mecanismos de transporte de
energia e matéria ocorram de forma equilibrada e garante a integridade das

pecas ao final da secagem [14].

TRANSPORTE DE ENERGIA TRANSPORTE DE MATERIA
Ar Ar
Convecgao
4‘ Radiagao Transporte turbulento
Condugao
Superficie Superficie
Condugéio C:apllajndade
Difusdo

Figura 2.6 Representagdo dos mecanismos de transporte de matéria durante o

processo de secagem.

Existem dois tipos de secadores habitualmente utilizados pelas
industrias de revestimentos ceramicos:

e Secador vertical: os ciclos variam de 45 a 80-90 minutos e sao

normalmente adaptados para a temperatura de trabalho entre 130-140°C, de
modo a obter um produto com umidade inferior a 1%.

e Secador horizontal: os ciclos variam de 15 a 30 minutos, de acordo

com as dimensodes das pecas.

- Esmaltacao: algumas tipologias de porcelanato sdo esmaltadas, ou
seja, recebem uma camada de particulas em suspensao capazes de constituir
um recobrimento que apods a etapa de sinterizacdo se tornara vitreo. De um
modo geral, os esmaltes sao utilizados com o objetivo de impermeabilizar a
superficie, facilitar a limpeza da mesma e ainda conferir os atributos estéticos
desejados ao produto acabado. Do ponto de vista técnico, as seguintes

propriedades do produto acabado, estabelecidas por norma sao determinadas
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diretamente pelas caracteristicas do esmalte utilizado: resisténcia a abrasao
superficial, resisténcia ao gretamento, dureza da superficie, resisténcia ao
ataque quimico e resisténcia ao manchamento. Além disso, a curvatura do
produto acabado é altamente influenciada pela natureza do esmalte utilizado,
em virtude das tensdes desenvolvidas no acoplamento com o suporte
ceramico.

Basicamente, existem dois métodos principais para se realizar a
aplicagao da camada de esmalte sobre o suporte ceramico: a pulverizagao e o
meétodo de cortina continua [15, 16]. No primeiro, a suspensao é pulverizada na
forma de pequenas gotas que s&o impulsionadas em diregdo a superficie do
suporte ceramico. O aerografo e a cabine de discos s&o dois dos equipamentos
mais conhecidos que fazem uso deste método de aplicagdo. O sistema de
aplicagao por cortina continua €, todavia, o sistema de aplicacdo de esmaltes
mais utilizado atualmente. A suspensdo com viscosidade elevada, permanece
em fluxo continuo, e a passagem das pecgas sob a cortina de esmalte garante o
recobrimento uniforme de toda a superficie. A campana, a fileira e a cortina sob
pressdo (vela) sao os equipamentos mais utilizados para a aplicagdo de
esmaltes e engobes por cortina continua. Na Figura 2.7 encontra-se
representado esquematicamente o método de aplicacdo de esmaltes por

cortina continua, através da campana.

= —
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Figura 2.7 Representacdo do sistema de aplicacdo de esmaltes por cortina

continua.
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Normalmente, quando se deseja a obtencdo de superficies menos
rugosas, mais brilhantes e com camadas de esmalte mais espessas, o sistema
de aplicagao por cortina continua € indicado. Os sistemas de pulverizagao sao
comumente empregados quando se almeja a obtengao de superficies de maior
rugosidade, tipicamente desejadas em produtos de acabamento superficial
rustico.

As caracteristicas reoldgicas das suspensdes devem ser ajustadas em
funcdo da natureza do sistema de aplicagcdo a ser utilizado. As suspensodes
aplicadas por cortina continua devem ter viscosidade elevada e o
comportamento mais proximo possivel dos fluidos newtonianos [15]. Por sua
vez, as suspensdes aplicadas por pulverizacdo devem possuir baixa
viscosidade e comportamento pseudoplastico, a fim de garantir o desempenho
adequado do esmalte antes, durante e apdés a aplicagcdo na superficie do
suporte ceramico.

- Sinterizagao: a etapa de sinterizagdo pode ser tratada como sendo o
ultimo estagio da fabricagdo do produto, onde ocorrem as reagdes fisico-
quimicas termoativadas que permitem o desenvolvimento das propriedades do
revestimento ceramico e ainda garantem o acoplamento da camada de esmalte
aplicada ao suporte ceramico. O mecanismo predominante que rege esta etapa
€ a sinterizagdo com presenca de fases liquidas [17, 18]. A utilizacdo de
minerais com baixa temperatura de fusao na composi¢cao das massas, garante
a formacdo de fases liquidas em temperaturas relativamente baixas, o que
potencializa a reducdo da porosidade do material ceramico, permitindo assim
sua densificacéo.

Apoés a sinterizagao, o suporte ceramico torna-se resistente ao contato
com a agua e suas propriedades mecanicas e quimicas tornam-se
consideravelmente superiores em relagdo as propriedades exibidas pelo
material antes da sinterizagdo. As caracteristicas estéticas da superficie, tais
como: cor, brilho e rugosidade, também sao definidas durante a sinterizagao.

Tratando-se da tipologia esmaltada, o esmalte aplicado antes da
sinterizacao vitrifica-se com o aumento da temperatura e torna a superficie do

revestimento ceramico impermeavel.
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A sinterizagdo simultanea do suporte e do esmalte constitui o processo
denominado por monoqueima. De um modo geral, atualmente predomina a
monoqueima rapida nas industrias nacionais, onde a pec¢a € aquecida em alta
velocidade até uma temperatura compreendida entre 1180°C e 1250°C e
depois resfriada rapidamente até a temperatura ambiente. Em geral, o ciclo
total de sinterizagcdo dos porcelanatos e o tempo de patamar na maxima
temperatura atingida estdo compreendidos atualmente entre 50 e 60 minutos, e
entre 5 e 8 minutos, respectivamente, dependendo da natureza (técnico ou
esmaltado) e da geometria do produto a ser obtido, da composi¢cao da massa
utilizada e do processamento utilizado.

Normalmente, os fornos utilizados na industria para a sinterizacdo do
material, sdo fornos a rolo com mais de 100 metros de comprimento, cujo
combustivel (na grande maioria dos casos) é o gas natural. E importante
ressaltar que o forno é o principal equipamento consumidor de energia em uma
fabrica de revestimentos ceramicos [19], participando efetivamente sobre o
custo de produgcédo do produto. Sendo assim, uma adequada regulagem do
forno (magaricos, pressao interna, abertura das chaminés, etc), além do uso de
uma massa do produto que permita a redugdo do ciclo térmico e/ou da
temperatura maxima de sinterizagdo, pode reduzir significativamente o
consumo energético da fabrica, possibilitando a reducao de custos e ganho de
competitividade.

- Polimento: O polimento da superficie do produto acabado é realizado
com o objetivo de reduzir a rugosidade superficial do material e aumentar o
brilho da superficie, conferindo caracteristicas estéticas bastante valorizadas
ao produto acabado. Normalmente é realizado sobre produtos ndo esmaltados,
mas também pode ser realizado sobre superficies esmaltadas.

O processo de polimento consiste em um equipamento dotado de varias
cabecas polidoras de alta rotacdo compostas de materiais abrasivos, que em
contato com as pecgas, velocidade controlada e presenca de agua, executam o
polimento, sendo que a medida que a peca passa pela maquina os abrasivos
usados apresentam gradativamente uma granulometria mais fina, até conseguir

o resultado desejado. A primeira parte da polidora é responsavel pelo desgaste
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acentuado da peca, ou seja, € onde se da o nivelamento da superficie da peca,
com abrasivos diamantados que retiram a maior parte de material na peca. A
segunda etapa é responsavel em realizar a preparagéo para o polimento, tendo
como finalidade, apagar os riscos deixados pela etapa anterior e deixar a pega
totalmente uniforme. A terceira etapa € o polimento propriamente dito, onde a
peca comecga a receber o brilho. A velocidade das pegas na maquina € dada
em metros lineares por minuto e além de determinar a produgao, tem influéncia
na qualidade do produto [20].

A operacao é realizada até a remocao de uma fina camada superficial
(0,5 - 1,5 mm), suficiente para a obtengdo da rugosidade superficial desejada

para o produto a ser comercializado.

2.2.2 Propriedades e caracteristicas técnicas

Devido ao alto nivel de qualidade de suas matérias-primas, elevado grau
de moagem, alto teor de fundentes e alta forga de compactagéao, o processo de
fabricacdo do porcelanato resulta em pegas com baixa porosidade e elevada
performance técnica.

Através das técnicas inovadoras de decoragdo é possivel produzir
porcelanato com aspectos muito semelhantes as pedras naturais (marmores e
granitos). No mercado de revestimentos ceramicos, os principais concorrentes
diretos do porcelanato sdo as pedras naturais. Apesar de apresentar varias
semelhancas, sejam estas estéticas ou técnicas, o porcelanato, porém, possui
inUmeras caracteristicas que superam o desempenho do marmore e do granito,

fazendo-o assim se destacar nos seguintes aspectos:
a) maior resisténcia quimica: adequado ao uso em laboratérios e
industrias;
b) maior resisténcia ao manchamento: maior facilidade de limpeza e

no caso de infiltracdo de umidade nao ha desenvolvimento de

manchas;

C) maior resisténcia a abrasao: recomendavel para areas de altissimo

trafego;
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d) uniformidade de cores na peca e entre pecas: efeito estético
agradavel,
e) mais leves, menor espessura e maior resisténcia mecanica: mais

faceis de transportar e manusear;

f) maior facilidade de assentar: um assentador de ceramica
tradicional podera assentar o porcelanato [7].

Existem varios tipos de porcelanato, dentre eles: o natural (rustico — sem
polimento), o polido (superficie lisa e brilhante) e o esmaltado (camada de
vidrado sobre a pecga), que apresentam caracteristicas diferentes, sendo
indicados para os mais variados ambientes. Industrialmente, o porcelanato
técnico (termo utilizado para os produtos polidos e naturais) se distingue do
esmaltado por apresentar uma absorcao de agua inferior a 0,1%, enquanto que
0s esmaltados podem atingir até 0,5% (NBR 15463/2007) [21]. Na Tabela 2.1
se encontra a classificagao para os diferentes tipos de produtos de acordo com
a absorgdo de agua apresentada pelos mesmos, segundo as normas NBR
15463/2007 [21] e NBR 13818/1997 [22].

Tabela 2.1 Classificagdo dos revestimentos ceramicos quanto a absorgédo de
agua (NBR 15463/2007 e NBR 13818/1997) [21, 22].

Tipo de Revestimento Absorgio de Agua (%) Grupo

Porcelanato Técnico <01 . .

Porcelanato Esmaltado <0,5 Nao existe
Grés Porcelanato <0,5 Bla
Grés 0,5-3,0 Blb
Semi-Grés 3,0-6,0 Blla
Semi-Poroso 6,0-10,0 Bllb
Piso-Poroso >10,0 BlII
Azulejo >10,0 Bl

Azulejo Fino >10,0 Bl
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2.2.3 Caracteristicas microestruturais

Segundo BIFFI [8], o porcelanato acabado caracteriza-se por ser um
material quase que totalmente vitrificado. A microestrutura do material é densa,
apresentando baixa porosidade. Grande parte da porosidade do material é
fechada, sendo que as dimensdes dos poros fechados s&do maiores do que as
dimensdes dos poros abertos.

Durante a sinterizagado ocorre a producéo de uma grande quantidade de
fase liquida devido ao elevado teor de matérias-primas fundentes (6xidos de
metais alcalinos e alcalinos terrosos que se fundem em temperaturas inferiores
a maxima temperatura do ciclo térmico adotado) empregadas na formulagao do
material e a alta temperatura de sinterizacdo a qual o mesmo é submetido.
Esta fase liquida penetra nos poros e progressivamente os elimina por forgcas
de pressdo de capilaridade, o que promove a densificacdo do material,
conforme sera descrito com maiores detalhes posteriormente (item 2.3.1.4).
Parte do quartzo se dissolve na fase liquida e novas fases cristalinas sao
originadas.

Dentre as fases cristalinas formadas durante a sinterizacdo merece
destaque a mulita. Esta pode ser encontrada em distintas formas cristalinas,
denominadas: “primaria” e “secundaria”. A mulita primaria surge como produto
das reacbes que o mineral caulinita sofre com o avanco da temperatura
durante a sinterizagao, podendo ser observada geralmente na forma de cristais
nanomeétricos aglomerados. Ja a mulita secundaria ocorre a partir da formagao
de fases liquidas ricas em Al,O3; que se combinam com SiO,, proveniente da
dissolugdo do quartzo, e formam pequenos cristais alongados no formato de
agulha (aciculares) [23]. A mulita secundaria contribui de maneira efetiva para a
elevada resisténcia mecanica apresentada pelo porcelanato, pois atua como
uma espécie de reforco para a matriz vitrea [24].

Dessa forma, as fases cristalinas do porcelanato sdo constituidas
basicamente por granulos residuais de quartzo e por pequenos cristais
alongados de mulita inseridos na fase vitrea amorfa [25]. Conforme RINCON e

ROMERO [6], a obtengdo de cristais de mulita plenamente e uniformemente
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desenvolvidos, bem como a formulagdao do fundente adequado que garanta a
formagdo da fase vitrea responsavel por aglomerar a fase mulitica, sao
aspectos fundamentais para obter-se um porcelanato com propriedades

tecnolégicas adequadas as suas aplicagdes.

2.3 POROSIDADE DO PORCELANATO

A presenca de poros no corpo de um revestimento ceramico esta
relacionada com a tecnologia de fabricagdao utilizada. Em grande parte, a
porosidade final do produto (volume total, distribuicdo de tamanhos e
morfologia), uma vez utilizada uma composi¢do adequada em sua formulagao,
sera definida pelas caracteristicas fisicas da massa empregada, e pelas
condicbes em que sao realizadas as operagdes de prensagem e sinterizagao
das pecas [26]. Os poros presentes na superficie do porcelanato sao
indesejados, pois podem comprometer caracteristicas importantes do produto
como a resisténcia ao manchamento.

Em uma pega de porcelanato podem existir até trés tipos fundamentais

de porosidade:

a) Porosidade aberta — constituida por poros presentes na superficie
do produto, podendo apresentar formatos variados e possuirem

interconexao;

b) Porosidade fechada — formada por poros isolados presentes no
interior do revestimento com dimensdes geralmente superiores aos

poros abertos;

c) Porosidade interparticular - tem aspecto irregular e se localiza nos

contornos entre os graos residuais de quartzo e a matriz vitrea.

Segundo alguns trabalhos que avaliaram a porosidade de pecas
comerciais de porcelanato brasileiros e estrangeiros [27, 28], o volume de
poros fechados é consideravelmente superior ao volume de poros abertos do
produto.

Os tipos de poros destacados s&o originados ao longo de todo o

processo produtivo do material e dependem, fundamentalmente, das
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caracteristicas das matérias-primas (rendimento de moagem), das condi¢des
iniciais que se encontra o compacto verde (grau de empacotamento atingido) e
também das caracteristicas do ciclo térmico adotado (temperatura maxima,
tempo de patamar na maxima temperatura, etc).

De uma maneira geral, costuma-se dividir a porosidade presente no
compacto verde em dois tipos: intragranular e intergranular. Durante o
processo de formagao do granulo, as particulas se unem causando a geragao
de poros no interior do volume do granulo, o que caracteriza a chamada
porosidade intragranular. Quando os granulos ocupam as cavidades do
molde durante a prensagem, por mais eficiente que seja o empacotamento,
sempre se formam vazios entre eles. Este conjunto de poros que se formam
durante o empacotamento dos granulos €é chamado de porosidade
intergranular (Figura 2.8).

A principal diferenga entre os dois tipos de porosidades consiste
basicamente no tamanho dos poros gerados, onde os poros intergranulares
possuem dimensdo da mesma ordem de grandeza do granulo formado, e os
intragranulares, proximo ao tamanho das particulas primarias. Vale destacar
ainda, que durante a compactagao os poros intergranulares sdo susceptiveis a
deformagédo em pressdes usuais de prensagem do material, uma vez que os
granulos sao constituidos por ligagdes secundarias. O mesmo nao acontece no
caso dos poros intragranulares, pois sdo definidos por particulas primarias, que
em geral sdo frageis e ndo se deformam.

A eficiéncia do empacotamento das particulas e/ou granulos no
compacto verde depende basicamente das etapas de moagem, atomizagéo e

prensagem.
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Formacio dos Poros

B Granules

- Poros
Intragranulares

D Poros
Intergranulares

Figura 2.8 Esquema ilustrativo da disposi¢cao inicial dos poros intra e
intergranulares apds o preenchimento das cavidades do molde
[11].

2.3.1 Fatores responsaveis pela porosidade

2.3.1.1 Moagem

O processo de moagem desempenha importante papel no
processamento de materiais ceramicos, pois contribui, dentre outros, para:

- Diminuigao do tamanho das particulas;

- Aumento da superficie especifica (contribuindo para o aumento da
velocidade de reagao); e

- Mistura mais eficiente e uniforme das matérias-primas.

Embora as trés caracteristicas citadas sejam importantes para provocar
a elevada densificagao do material, merece destaque a distribuicdo do tamanho
de particulas (DTP), uma vez que influencia diretamente no empacotamento
das mesmas no interior do aglomerado. Para que se produzam particulas que
sofram um empacotamento eficiente, evitando os “vazios” entre as mesmas,
uma moagem controlada é essencial.

Existem varios modelos matematicos propostos para maximizar o
empacotamento das particulas que sugerem uma distribuicdo de tamanhos

ideal, dentre eles o de Furnas, Andreasen e Alfred [29]. Porém, o modelo de
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Alfred € um aperfeicoamento dos outros dois e pode ser representado através

da Equacéo 2.1:

a_mna
cprT =| Pe=Ds | 409 2.1)
D/-Dy

na qual:

CPFT = porcentagem acumulada de particulas menores que Dp

Dp = Diametro da particula

Ds = Diametro da menor particula

D, = Diametro da maior particula

g = coeficiente de distribuicao

De acordo com Alfred o maximo empacotamento das particulas
acontece quando se tem uma distribuicdo continua de tamanhos das mesmas,
onde o valor 6timo observado para q é igual a 0,37. Neste modelo ha uma
convergéncia entre dois modelos basicos: o de Furnas, que considera o
tamanho de poro uma variavel estatistica discreta, ou seja, que leva em conta o
tamanho individual de cada particula, e o de Andreasen, que parte do conceito
de variavel continua, ou seja, que trata as particulas como se formassem uma
distribuicao continua de tamanhos.

Dessa forma, a moagem das matérias-primas deveria, com base na
teoria, ser realizada controladamente para se obter uma distribuicdo continua
de tamanhos de particulas, favorecendo assim o empacotamento. Na pratica, o
controle da etapa de moagem ¢ feito através do controle de residuo, para o
caso do porcelanato, um residuo de aproximadamente 0,5% em peneira de 44
pMm, raramente levando em conta a DTP.

No trabalho de AMOROS et al [30] o rendimento de moagem das
massas de porcelanato avaliadas foi relacionado com a porosidade do
compacto verde, a porosidade do produto final e a resisténcia ao
manchamento. Neste estudo o autor indica que um insuficiente grau de
moagem (maior residuo em malha de abertura igual a 44 um) é responsavel
por produzir corpos de provas verdes com uma ampla distribuicdo de tamanhos
de poros e com maior densidade aparente (maior empacotamento). Entretanto,

a distribuicdo de tamanhos de poros mais larga implica na presenga de poros
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de tamanho elevado no compacto verde, o que prejudica o processo de
sinterizacao, pois requer elevadas temperaturas de sinterizagdo para alcancgar
a maxima densificagdo, resultando em um produto com baixa densidade
aparente apo6s a sinterizacao e resisténcia ao manchamento reduzida.

Os trabalhos conhecidos sobre o tema, em geral, abordam somente a
interferéncia do residuo de moagem das massas de porcelanato sobre a
porosidade final, porém ndo sao conhecidos trabalhos que avaliem
individualmente a interferéncia do tamanho médio de particulas das principais
matérias-primas que compdem a massa do produto sobre a formacdo dos
poros intragranulares.

Além da distribuicdo de tamanhos de particulas e os aspectos
morfolégicos relacionados, o mecanismo responsavel pela etapa de
aglomeracgao € de grande importancia, pois sera o responsavel pela eficiéncia
do empacotamento entre as particulas, dada uma determinada distribuicdo de

tamanhos.

2.3.1.2 Granulometria da massa atomizada

De acordo com ARANTES [26], a massa cerdmica pronta para ser
prensada apresenta granulos com caracteristicas capazes de definir a estrutura
dos poros que estardo presentes no corpo ceramico apos a compactacgao.
Estes granulos séo constituidos individualmente por uma grande quantidade de
particulas primarias unidas por ligagdes secundarias. Devido a variedade de
mateérias-primas utilizadas na obtencdo de um material ceramico, e o grau de
moagem apresentado, as particulas primarias de cada matéria-prima
apresentam distintas caracteristicas morfolégicas. A morfologia ideal, do ponto
de vista do empacotamento do granulo, é a forma esférica e compacta, sendo
que formatos angulosos e a existéncia de poros no volume das particulas
primarias (porosidade intragranular) prejudicam o empacotamento, conforme

pode ser observado na Figura 2.9.
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Figura 2.9 Estrutura interna de um granulo atomizado composto por uma
grande variedade de particulas e poros — Micrografia obtida no
MEV [31].

Outro tipo de vazio que ocorre geralmente no interior dos granulos de
tamanho maior, produzidos por atomizagdo no processo de via umida, é
resultado das caracteristicas da suspensdo e da operacdo de atomizacgao,
sendo chamado por ALBERO [12] de “oco”, e classificado como poro
intergranular, por apresentar durante a compactagdo, comportamento
semelhante a estes tipos de poros. Nas Figuras 2.9 e 2.10 sdo apresentadas
imagens de grénulos de distintas massas de porcelanato, onde se pode

observar a cavidade chamada de “oco”.
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Figura 2.10 Imagem de gréanulos atomizados contendo “oco” (massa de
porcelanato). Micrografia obtida no MEV [32].

REED [32] descreve o modelo de formagdo dos granulos ocos por

atomizagao, conforme pode ser observado na Figura 2.11.

Particulas defloculadas

As particulas se contrasm
formanio uma crosta rigida

As particulas migram para a
crosta, deixando um oco no
centro

A pressao do liquido no
interior do granulo rompe a
superficie

Figura 2.11 Modelo de formagéo dos granulos ocos [32].
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No mecanismo descrito por REED [28] (Figura 2.11), o gréanulo
inicialmente é formado por particulas defloculadas que interagem pouco entre
si. Esta é a situacdo que geralmente se encontra na suspensao para
atomizacao. Pelo fato de estarem defloculadas, suas particulas tém maior
mobilidade no interior do granulo, e tendem a acompanhar o fluxo do liquido
que migra para a superficie por forca de capilaridade, deixando um vazio no
interior do granulo, provocando a formacdo de uma camada cada vez mais
compacta e menos permeavel. Como a temperatura no interior da camara do
atomizador é da ordem de 450°C, uma baixa permeabilidade da camada
dificulta a saida da agua (vapor) do interior do grénulo, fazendo com que a
pressao no interior aumente, causando a ruptura da crosta formada.

Do ponto de vista da distribuicdo de tamanhos dos poros, a existéncia
dos ocos é bastante prejudicial, uma vez que representam um volume que
normalmente seria representado por poros intragranulares, de menores
dimensées. De acordo com experimentos realizados por BELTRAN et al [33],
“parte dos poros de tamanho médio ou elevado (presentes na microestrutura
final do produto) provavelmente estdo associados ao emprego de massas
atomizadas, mais especificamente ao oco caracteristico dos aglomerados que
constituem estas massas”’. Porém, os resultados apresentados nao foram
conclusivos e demandam de cautela em sua interpretacdo. As condi¢des
estudadas pelo autor foram extremas, sendo avaliada a influéncia do emprego
de distintas faixas granulométricas isoladas sobre a porosidade final do
produto, fugindo totalmente das condigdes industriais viaveis de uso de um po
para prensagem.

A distribuigao de tamanho dos granulos gerados por atomizagao também
€ um fator decisivo para a massa apresentar uma boa fluidez e assim contribuir
para o correto preenchimento do molde. Sendo assim, as condi¢cdes de
operacao do atomizador, o didmetro dos furos dos bicos pulverizadores e a
pressdo da bomba injetora (vazado da suspensao para a camara), juntamente
com as propriedades reoldgicas da suspensao, sao fatores determinantes para
a distribuicdo das goticulas pulverizadas, e consequentemente, para a

distribuicdo granulométrica da massa atomizada.
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Por fim, os mecanismos de formacao de poros citados neste item sao
definidos basicamente em duas etapas do processamento do material:

- preparacdo da massa: porosidade intragranular (moagem das

matérias-primas e distribuicio do tamanho de particulas) e “ocos”
(atomizagao); e

- compactacdo: porosidade intergranular (distribuicdo do tamanho dos

granulos).

Uma vez definida a disposicao inicial dos poros, as demais etapas do
processamento, dentre elas a compactacdo e a sinterizacdo, influenciam
significativamente sobre a disposi¢céo final dos mesmos, pois promovem as

transformacgdes que resultardao no produto final.

2.3.1.3 Compactacao

2.3.1.3.1 Preenchimento do molde

Para ALBERO [12] e REED [32] o preenchimento do molde é a fase
mais importante da operagao de prensagem, pois um preenchimento eficiente
permite obter uma disposi¢ao espacial dos granulos capaz de atingir o0 maximo
empacotamento possivel e o empacotamento mais uniforme possivel,
homogeneizando e reduzindo ao maximo o volume de poros intergranulares.

A uniformidade do preenchimento esta relacionada com a fluidez da
massa. Um pd de baixa fluidez preenche as cavidades do molde de maneira
heterogénea, ao passo que um pé com boa fluidez o faz de maneira mais
homogénea, conforme ilustra a Figura 2.12.

A fluidez de uma composicéo de granulos depende do atrito existente
entre os granulos, que por sua vez é definido pelo numero de pontos de
contato existentes entre os granulos e pela forga de atrito existente em cada
um destes pontos de contato [34].

As caracteristicas da massa que determinam sua fluidez séo a
distribuicdo granulométrica, a forma e textura superficial dos granulos, e

também a aderéncia apresentada pelos granulos entre si [12], que juntas



34

definem o numero de pontos de contato e a intensidade da forga de atrito em

cada um destes pontos.

Preenchimento das cavidades do molde

oy muny

Baixa fluidez Alta fluidez

Figura 2.12 Influéncia da fluidez sobre o preenchimento das cavidades do
molde [11].

Ja 0 maximo empacotamento dos granulos, uma vez considerados com
densidade homogénea, depende principalmente de suas geometrias, bem
como da distribuicdo de tamanhos em que se encontram na massa, seguindo o
mesmo modelo para o caso das particulas (descrito no item 2.3.1.1).

Porém, QUINTEIRO [35] demonstrou que a melhor fluidez e 0 maximo
empacotamento ndo correspondem a uma mesma distribuicdo granulométrica,
ou seja, 0 maximo empacotamento obtido em seu trabalho ocorreu a partir de
uma mistura proporcional entre grénulos de tamanho maior que 350 um e
menores que 177 um, ao passo que os melhores valores de fluidez foram
obtidos com misturas proporcionais entre a fracéo intermediaria as duas e a
fragdo de tamanho maior.

Neste caso, se deseja obter uma compactagcdo uniforme, mesmo que
menor, uma vez que a existéncia de gradientes de compactagao provocada por
uma baixa uniformidade durante a etapa de preenchimento do molde pode
causar diferengcas microestruturais e interferir em varios aspectos de

processamento do produto, além da distribuicio de poros.
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2.3.1.3.2 Prensagem da massa

Durante a etapa de prensagem ocorre a consolidacdo do corpo através
da reducdo do volume de poros intra e intergranulares, resultando numa
estrutura tratada como “compacto verde”. Esta consolidacdo do material pode
ser atribuida a combinacgao de trés mecanismos distintos:

Mecanismo |: Deslocamento e reordenagao dos granulos, alcangando a

densidade aparente do p6 empacotado;

Mecanismo II: Reducdo de vazios intergranulares por deformagao

plastica e/ou fratura do granulo, que depende da dureza e da capacidade de
deformagdo do granulo. Ao final deste estagio é alcangcada a densidade
aparente do granulo;

Mecanismo Ill: Reducdo da porosidade intragranular por deslizamento

das particulas e reordenagdo das mesmas, levando a uma configuragédo mais
densamente empacotada.

A Figura 2.13 ilustra o diagrama de compactagdo de um p6 atomizado,
de acordo com os mecanismos descritos anteriormente.

Quase todo o volume de poros eliminado durante a compactacao
corresponde aos poros intergranulares (mecanismos | e Il). Para uma massa
de boa fluidez, onde o preenchimento das cavidades se da de maneira
uniforme e compacta, o volume total eliminado através do estagio de
deslizamento e reordenacdo das particulas € minimo, sendo que a etapa que
mais contribui para a compactagao realmente € a de deformacéao plastica dos
granulos [36].

Outro aspecto importante com relagdo a operagdo de prensagem diz
respeito a uniformidade com que a presséo € aplicada ao longo do volume da
peca. O atrito entre as particulas do pé6 e também o atrito entre elas e a
superficie do molde, impedem que a pressao aplicada seja integralmente
transmitida e de forma uniforme a todas as regides da peca, o que provoca a
existéncia de gradientes de densidade nos corpos conformados, e assim,
possivelmente, uma gradiente de porosidade no compacto verde.

A umidade relativa da massa também afeta a compactacao durante a

prensagem. Um menor teor de umidade diminui a plasticidade dos granulos
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fazendo com que se deformem com maior dificuldade e ainda apresentem
maior valor de presséo de fluéncia. Vale destacar que uma menor plasticidade
também prejudica o rearranjo das particulas, justificando uma menor

compactacao ao final do processo.

Mecanismo I

Densidade Aparente

Mecanismeo 11

Mecanismo I

Logaritimo da Pressao

Figura 2.13 Diagrama de compactagado de um pé atomizado.

2.3.1.4 Sinterizagao

A microestrutura obtida apos a etapa de compactacdo representara o
estagio inicial, a partir do qual sera determinada a microestrutura resultante do
produto, em funcdo do ciclo térmico aplicado. Durante o tratamento térmico,
dois fenbmenos contrapostos ocorrem de forma simultdnea durante parte do

ciclo.
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Um primeiro mecanismo, responsavel pela densificagdo do corpo, ocorre
com a formagao de fase liquida, em virtude do emprego de um elevado teor de
fundentes na formulagdo da massa. Esta fase liquida formada, de elevada
viscosidade, por forca de capilaridade estabelece um fluxo laminar que provoca
a reducdo gradativa do volume dos poros, diminuindo os pontos de
interconexao existentes, promovendo a densificagdo do corpo ceramico e
aumentando a retracdo da peca. As forcas de capilaridade, responsaveis pelo
fluxo de fase vitrea que preenche os poros, dependem principalmente da
interacdo entre a fase liquida e as particulas sdlidas e das condigdes
geométricas em que se da esta interagdo, podendo ser descritas a partir da
Equacéo 2.2:

_2.v,,.cosfd
R

AP (2.2)

C

na qual, AP é a diferenca de pressao que corresponde a forga de capilaridade,

v, € a tensdo na interface liquido/vapor, cos@ representa a molhabilidade

entre o liquido e a particula sélida e R, € o raio do capilar (ou do poro). Por sua
vez, a molhabilidade (cosB), que representa a tendéncia do liquido em formar
interface com um sodlido [37], pode ser expressa como funcdo das tensdes
interfaciais do sistema, através da Equacao de Young (Equagao 2.3), para
valores de 6 > 0:

Vs

V J—
cosf=—Y___ St
Viv

(2.3)

na qual, v, , vy € v, sao tensdes entre as interfaces solidas (S), liquida (L) e

gasosa (V). Pode-se dizer que a relagdo da Equacgao 2.3 aumenta a medida
que aumenta a temperatura, promovendo um molhamento mais intimo entre as
particulas e a fase liquida, acelerando o processo de densificacao.
Considerando a tenséo interfacial e a molhabilidade constantes para um dado
sistema, para analisarmos apenas o0 aspecto geométrico envolvido, pode-se
dizer que a forgca de capilaridade sera tanto maior quanto menor for o raio do
capilar. Isto significa que o fluxo laminar da fase liquida, no interior de uma
estrutura porosa, tende a migrar em direcdo aos poros menores, transferindo o

ar que antes ocupava estes poros para o volume dos poros maiores, o0 que
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resulta na eliminacdo dos poros menores acompanhada pelo crescimento dos
maiores.

Por outro lado (segundo mecanismo), durante o ciclo térmico os gases
existentes no interior do compacto e os que eventualmente sdo formados em
razao das reagdes que vao ocorrendo entre os componentes da massa
(oxidagdo de material organico, decomposicdo de minerais), devem ser
eliminados, ou seja, transportados ao meio externo a medida que avanga o
processo de sinterizagcdo. Entretanto, a partir de certo estagio do processo de
sinterizacado (quando a porosidade aparente do compacto tende a ser nula), a
fase vitrea formada envolve praticamente todos os poros (concentragdes de
gases) ainda existentes no interior do corpo, isolando-os do meio externo,
dando origem a porosidade fechada do produto. Devido a alta tenséo
superficial da pelicula de fase vitrea que envolve os poros, o gas passa a ficar
aprisionado no interior do compacto, impedido de sair. A partir deste ponto,
onde a interconexdo entre os poros € 0 meio externo deixa de existir, os dois
mecanismos passam a se confrontar diretamente. O gas aprisionado no interior
dos poros dificulta o avango do fluxo laminar da fase vitrea, e a medida que
este fluxo avanga, a pressao do gas aprisionado no interior do poro aumenta,
em funcado da diminuicido do volume do poro, tornando cada vez mais dificil a
densificagdo. O aumento da temperatura, seguindo o ciclo térmico, também
contribui para o aumento da presséao interna dos gases, ao mesmo tempo em
que reduz a tensao superficial da fase vitrea, até atingir um ponto em que a
presséao interna dos gases aprisionados no interior dos poros supera o valor da
tensao superficial da fase vitrea, fazendo com que o volume dos poros passe a
aumentar, gerando o fendmeno conhecido como inchamento dos poros [33].

As caracteristicas do ciclo térmico adotado (tempo total, temperatura
maxima, patamares, etc) irdo determinar o equilibrio entre os dois mecanismos
descritos, de forma que seja possivel um controle adequado da porosidade do
produto, tendo em vista o conhecimento prévio de algumas particularidades da
massa utilizada.

No trabalho de JAZAYERI et al [38], o controle da porosidade de uma

massa de porcelanato padrao foi realizado com base em um modelamento
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matematico da cinética envolvida na sinterizacdo do material, apresentando
como variaveis a maxima temperatura e o tempo total do ciclo térmico adotado.
De acordo com este modelo foi possivel estimar o tempo ideal de sinterizacao
para se obter uma porosidade minima a uma dada temperatura, com base no
controle da pressao de capilaridade e da viscosidade da fase liquida formada.
As temperaturas de sinterizagdo avaliadas no trabalho s&do muito altas devido
as caracteristicas da massa estudada. Entretanto, o modelo pode ser
extrapolado para temperaturas mais baixas.

Embora existam varios trabalhos relacionados ao controle da etapa de
sinterizacdo do porcelanato, nota-se que a porosidade remanescente no
produto final ndo pode ser eliminada nas condicdes industrialmente
empregadas atualmente (ciclo térmico reduzido, temperaturas baixas, etc).
Dessa forma, o conhecimento da evolucdo da porosidade ao longo da
sinterizagdo do produto € um tema que deve ser abordado com maior énfase,
uma vez que o controle das caracteristicas ideais dos poros (tamanho, formato,
etc) pode ser mais importante do que a propria presenga dos mesmos no

produto, dentro de limites previamente estabelecidos.

2.3.1.5 Polimento

A etapa de polimento € uma inovagao na producdo de revestimentos
ceramicos. O brilho é uma caracteristica bastante procurada pelos
consumidores de revestimentos, devido principalmente, ao efeito estético. Para
melhorar as caracteristicas estéticas do porcelanato e realgar sua posi¢cao
competitiva, inclusive com relacdo as pedras naturais, o polimento tem se
tornando um processo industrial cada vez mais utilizado e as variaveis de brilho
e porosidade sao os itens mais importantes a se controlar [7].

Em revestimentos polidos, a porosidade superficial presente, origina-se
em grande parte, durante a etapa de polimento, pois sdo introduzidos defeitos
nas pecas, revelando os poros que anteriormente estavam localizados no

interior do revestimento (fechados). Isso se deve pela remocao de uma fina
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camada superficial do produto, entre 0,5 e 1,5 mm, o que resulta numa nova

superficie com maior volume de poros, conforme € ilustrado na Figura 2.14.

Poros abertos Poro fechado
/ \ / Poros abertos
- - ¥ Camada
— ._ ® — @ [ supeficial -1
-. ’ ® removida  POLIMENTO Py [ ®
- .
0" @ ¢ — | & e Mg

Figura 2.14 Viséo lateral de uma peca de revestimento ceramico. Surgimento
de uma nova superficie com maior volume de poros abertos apds a

etapa de polimento.

Estatisticamente estes poros gerados apos o polimento, que agora
constituem a porosidade aberta do material, aparecem distribuidos de maneira
uniforme sobre toda a superficie da peca, podendo ser Vvisiveis em
microscopios a partir de aumentos da ordem de algumas dezenas de vezes.

Dessa forma, apesar de melhorar as caracteristicas estéticas das pecas
do revestimento (maior brilho), o polimento pode comprometer algumas
caracteristicas técnicas, como por exemplo a resisténcia ao manchamento.

Algumas variaveis do processo de polimento interferem diretamente
sobre a porosidade final apresentada pelo produto, e consequentemente
podem afetar o desempenho frente a resisténcia ao manchamento.
Recentemente os estudos de SOUZA et al [39, 40] revelaram que as
oscilagdes dos movimentos transversais e laterais das cabecas polidoras,
utilizadas industrialmente no polimento cinematico, interferem sobre a area
efetivamente polida da superficie do produto e também sobre o brilho
apresentado pelo mesmo. Nestes estudos a velocidade e a frequéncia das
maquinas polidoras foram avaliadas em varias condicbes cinematicas. Os
resultados obtidos pelo autor, apdés o desenvolvimento de equagdes e
simulagdes, que descrevem o movimento do material abrasivo durante o

polimento (trajetoria, velocidade e raio de curvatura), indicaram que um



41

polimento industrial otimizado pode ser alcangado através de ajustes na
relagao entre a velocidade e a frequéncia das maquinas polidoras.

Outro aspecto a ser considerado quando se trata da etapa de polimento,
€ a espessura da camada superficial removida do produto. No trabalho de
ARANTES [11], foi constatado que os poros presentes no interior de pecas de
porcelanato sofriam uma orientacdo causada pela etapa de prensagem.
Entretanto, ndo se conhece o perfil dos poros no sentido transversal a
superficie de uso, e acredita-se que podem existir gradientes de porosidade ao
longo da espessura do produto. Neste caso, a variagdo da espessura da
camada removida pelo polimento pode modificar o volume de poros revelados
a superficie, e também, as caracteristicas dos mesmos (tamanho, morfologia,

etc).

2.4 O FENOMENO DO MANCHAMENTO

Apesar do porcelanato se destacar dentre os diversos tipos de
revestimentos ceramicos, devido as suas excelentes qualidades técnicas e
estéticas, em geral as pegas de porcelanato nao resistem com total eficiéncia a
agentes manchantes, o que dificulta ou impossibilita a limpeza completa das
mesmas.

A maior parte dos estudos sobre o manchamento de porcelanatos
polidos mostra que os poros presentes na superficie polida sdo os principais
responsaveis pela ocorréncia do fenbmeno [7, 11, 29, 41, 42]. Mesmo
apresentando uma baixa porosidade aparente, se comparado aos outros tipos
de revestimentos, o porcelanato € vulneravel ao manchamento. Neste caso,
existe uma grande dificuldade relacionada ao incremento desta propriedade em
pecas polidas, pois a porosidade presente nos revestimentos pode ser
provocada ao logo de todo o processo produtivo, e sua eliminagao total &
praticamente impossivel, considerando as caracteristicas atuais de producéo.

A existéncia de irregularidades na superficie de um corpo ceramico faz
com que seja facilitada a adeséo de particulas a superficie, bem como torna

mais dificil a respectiva remog&do. Uma maior ou menor susceptibilidade ao
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problema sera definida pelas caracteristicas destas irregularidades, que por
sua vez serdo determinadas, pelo tamanho, forma e textura dos poros
responsaveis por elas, além da quantidade de irregularidades (poros)
existentes por unidade de area [44].

Segundo BELTRAN [33], existe certa relacdo entre o tamanho dos poros
e a ocorréncia do manchamento, chegando a uma faixa de 30 a 60 ym como
tamanho critico a partir do qual o fenédmeno passa a ser verificado. Ja para
HECK [7], somente os poros de tamanho inferiores a 15 ym n&o contribuem
para 0 manchamento. No caso de poros muito grandes, com diametros
superiores a 60 ym, a adesdo de particulas que causam as manchas é
facilitada, porém as mesmas podem ser mais facilmente removidas pelos
processos de limpeza nos quais o produto pode ser submetido, devido a maior
area de contato com o agente limpante. Dependendo da profundidade destes
poros grandes a remogao das particulas do(s) agente(s) manchante(s) torna-se
impossivel, ou seja, de fato o0 manchamento neste caso depende mais da
profundidade do que do didmetro [33]. De acordo com o trabalho de ARANTES
[11] o manchamento relaciona-se mais com a distribuicdo do tamanho dos
poros do que com o volume total de poros. Para CAVALCANTE [10], quanto
mais esféricos forem os poros e apresentarem morfologia interna irregular,
maior sera a tendéncia ao manchamento do produto que os contém.

Embora existam na literatura alguns trabalhos relacionados ao tema
‘manchamento”, conforme brevemente citados anteriormente, os resultados
apresentados ndo sdo conclusivos no que diz respeito aos tipos de poros que
mancham. Tampouco sdo encontrados trabalhos que tratam de forma rigorosa
a origem da porosidade fechada ou final do porcelanato. Sabe-se que para o
problema do manchamento ser resolvido, o ideal seria eliminar totalmente a
porosidade presente na superficie do revestimento. Mas considerando que isto
€ dificilmente alcancgado, respeitando as condi¢cdes industrialmente viaveis, o
maior desafio consiste em compreender inicialmente qual o tipo de porosidade
€ mais prejudicial ao manchamento, para que a mesma possa ser evitada.

Uma alternativa utilizada atualmente por varios fabricantes consiste no

preenchimento dos poros com materiais poliméricos para impedir a penetracao
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dos agentes manchantes. Entretanto, esses polimeros possuem propriedades
consideravelmente diferentes dos materiais ceramicos e podem nao apresentar

a mesma durabilidade, o que seria entdo uma solu¢cao temporaria.

2.4.1 Resisténcia ao manchamento

Atualmente, com o avango na produg¢do e com a grande expansao do
porcelanato, devido ao alto valor agregado do produto, a resisténcia ao
manchamento tem sido reconhecida como uma caracteristica importante a ser
tratada.

Os ensaios de resisténcia ao manchamento s&o realizados de acordo
com os procedimentos da norma NBR 13818/1997 — Anexo G [45]. Estes
ensaios se baseiam na simulagdo em laboratério da exposicéo real de uso da
superficie do revestimento. Apds o tempo de ataque estipulado, as pecas
passam por uma tentativa de limpeza e em seguida sao analisadas

visualmente e classificadas de acordo com indices de facilidade de limpeza.

2.4.2 Limpabilidade e classes de resisténcia ao manchamento

A resisténcia ao manchamento esta diretamente relacionada a facilidade
de limpeza (limpabilidade) de um revestimento cerdmico. Quanto mais
resistente aos agentes manchantes (reagentes causadores de manchas) for o
piso, mais facil sera a limpeza do mesmo. Para cada tipo de mancha e cada
teste de limpeza, associa-se uma classe conforme é especificado na Tabela
2.2.

Aconselham-se as classes 4 ou 5 para todos os agentes manchantes,
pois conforme aumenta o numero da classe, também aumenta a facilidade de
limpeza do revestimento. O ideal é que se tenha uma completa restauracédo da
superficie do piso sem fazer uso de agentes removedores de manchas muito
agressivos, como por exemplo, produtos que contenham &cido cloridrico ou
amoniaco. Assim, o procedimento de limpeza mais fraco e mais facil € o que

corresponde a classe 5.
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Tabela 2.2 Classes de resisténcia ao manchamento de acordo com o tipo de
mancha e teste de limpeza (NBR 13818/1997 — Anexo G) [45].

Classe Tipo de mancha / teste de limpeza
1 Mancha irremovivel
2 Mancha removivel com HCI / KOH
3 Mancha removivel com produto de limpeza forte
4 Mancha removivel com produto de limpeza fraco
5 Mancha removivel com agua quente
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CAPiTULO 3 RELAGAO ENTRE A POROSIDADE FINAL DO
PORCELANATO POLIDO E A RESISTENCIA AO MANCHAMENTO

Neste capitulo sdo apresentados os resultados da caracterizagdo dos
poros localizados na superficie e na se¢ao transversal de pegas comerciais de
porcelanato polido. Para isso, foi desenvolvida uma metodologia confiavel,
baseada no tratamento de imagens digitais obtidas no Microscopio Eletronico
de Varredura (MEV), acompanhado pela andlise das imagens através de um
software. Paralelamente, algumas amostras analisadas foram submetidas aos
ensaios de manchamento de modo que fossem confrontados os resultados da
caracterizagao da porosidade superficial com a resisténcia ao manchamento

apresentada.

3.1 OBJETIVOS DO CAPIiTULO

Os objetivos especificos abaixo relacionados estao inseridos dentro do
objetivo geral do trabalho:

v' Estabelecer uma metodologia confidvel para a avaliagcdo da
porosidade final do produto analisado;

v' Conhecer as principais caracteristicas da porosidade do produto
acabado que podem estar associadas ao manchamento;

v' Avaliar se existe relagcao entre a espessura da camada removida pela
etapa de polimento e o manchamento;

v' Verificar a existéncia de gradientes e/ou orientacées dos poros ao

longo da segao transversal do produto.
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3.2 MATERIAIS E METODOS

3.2.1 Seleg¢ao das amostras

Foram selecionados como objeto deste estudo dois tipos de pecas de
porcelanato polido, denominados “STD” e “A2”, que segundo informagdes do
fabricante apresentavam distintos comportamentos frente ao manchamento.
Estas pecas sdo comercializadas atualmente por uma empresa do estado de
Sao Paulo que é referéncia na fabricagdo do produto, e se distinguem
principalmente por possuirem diferentes teores de matérias-primas utilizadas
em suas formulagdes, dentre outros. As pecas polidas STD e A2 sao
classificadas pela empresa por apresentarem o melhor e o pior resultado no
ensaio de manchamento, respectivamente. A empresa em questao forneceu
durante o periodo de execugao do projeto de pesquisa, amostras de matérias-
primas, massas atomizadas, produtos polidos, sem polimento, ndo sinterizados
(compactos verdes), e ainda, todas as informagdes do processamento dos

produtos analisados.

3.2.2 Avaliagao da tendéncia ao manchamento

Inicialmente, as amostras STD e A2 foram submetidas ao ensaio de
resisténcia ao manchamento, de acordo com a norma NBR 13818 — Anexo G
[45]. O ensaio de manchamento foi realizado com o objetivo de verificar se o
comportamento distinto das duas amostras (informagéao fornecida pela empresa
fabricante) confirmava-se.

Os reagentes aplicados sobre a superficie das placas de porcelanato
sdo classificados pela norma por apresentarem: agao penetrante (verde-
cromo), acado oxidante (iodo) e capacidade de formagédo de pelicula (6leo de
oliva). Outros produtos, ndo constantes da norma, como: azul de metileno,
vermelho de metila, café, terra vermelha, refrigerante de cola, vinho tinto,
ketchup e lapis 6B, também foram utilizados. Os agentes manchantes foram

aplicados na forma de gotas, de maneira que se espalhassem em uma area
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circular plana, permanecendo em contato com a superficie do revestimento
durante 24 h. No caso do lapis 6B, o procedimento adotado consistiu em atritar
o grafite a uma area circular equivalente a recoberta tipicamente pelas gotas
dos reagentes.

Depois de 24 h os corpos de prova foram submetidos sucessivamente
aos seguintes processos de limpeza:

a) lavagem da superficie com agua morna;

b) limpeza manual com detergente neutro;

c) limpeza manual com pasta abrasiva alcalina;

d) imers&o por 24 h em acido cloridrico (3% em volume).

Apods o primeiro processo de limpeza (a), as placas foram submetidas a
um exame visual e caso as manchas nao tivessem sido removidas, passava-se
para os processos de limpeza seguintes (b, ¢ e d), se necessario. De acordo
com a facilidade de remog¢ao das manchas e o teste de limpeza realizado, as
placas foram classificadas segundo a limpabilidade:

Classe 1 — mancha irremovivel;

Classe 2 — mancha removida com acido cloridrico;

Classe 3 — mancha removida com pasta abrasiva alcalina;

Classe 4 — mancha removida com detergente de cozinha; e

Classe 5 — mancha removida com agua morna.

Em alguns casos, quando necessario, a intensidade das manchas foi

avaliada pela diferenca de coloragdo AE” existente entre a superficie antes do

manchamento e apds o0s processos de limpeza, na regido correspondente a

aplicagéo do agente manchante. Os valores de AE™ foram determinados por
um espectrofotdmetro de reflectancia difusa (Konica Minolta CM — 2600d),
utilizando um padrao observador de 10° e luz padrao D65 (equivalente a luz do

dia), através da equacao 3.1:

28" = (L~ ) +lag-a' +(bs b7 3.1)
onde L, a, b; e L' a” b" s&o as coordenadas cromaticas das amostras antes

do manchamento e apds os processos de limpeza, respectivamente. Quanto

maior o valor de AE", mais intensa € a mancha observada na superficie.
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3.2.3 Preparacao dos corpos de prova para microscopia

De cada peca de porcelanato analisada foram retirados quatro corpos de
prova, conforme ilustra a Figura 3.1. Este tipo de amostragem permitiu analisar
de maneira representativa a porosidade distribuida ao longo da superficie da
peca, evitando possiveis erros atribuidos a escolha aleatéria de uma regiao
nao representativa, por exemplo. O corte preciso dos corpos de prova
(dimensoes fixas de 1,5 x 1,0 cm) foi realizado através de um disco de corte

diamantado.

I
[

: Superficie de
| Porcelanato

Figura 3.1 Regides das amostras de porcelanato (pecgas inteiras) onde foram
seccionados os corpos de prova: CA1 e CA2 (canto), CE1 e CE2

(centro).

A analise da porosidade apresentada na sec¢ao transversal foi realizada
dispondo de corpos de prova retirados de pegas polidas e sem polimento. O
objetivo de avaliar a porosidade das pecas sem polimento foi verificar possiveis
gradientes e/ou orientagdbes dos poros na transversal do produto,
principalmente nas areas mais proximas a superficie, onde ocorre a remogao
de uma fina camada do material durante o polimento, de maneira a detectar se

as caracteristicas dos poros variam no sentido da superficie para o centro da

peca.
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Na analise por microscopia os corpos de prova da superficie nao
necessitaram de tratamento prévio, pois estes revelam da forma como se
encontram, as caracteristicas dos poros superficiais e/ou irregularidades
presentes no produto. Porém, os corpos de prova da seg¢do transversal
(amostras polidas e sem polimento) foram tratados de maneira a possibilitar a
eliminacdo dos defeitos causados pelo disco de corte (riscos, lascamentos,
etc). Para isso, foi necessario lixar os corpos de prova a umido, utilizando uma
série de lixas de granas distintas (80, 320, 600 e 1200), capazes de produzir
areas planas e com o minimo de defeitos.

Antes de serem analisados no microscopio eletrdnico de varredura
(MEV), os corpos de prova foram submetidos a uma limpeza em um
equipamento de ultra-som durante 20 minutos, de modo que possiveis sujeiras
impregnadas nos poros pudessem ser retiradas, favorecendo a obtencao de
imagens da microestrutura real das amostras.

Em seguida, foi realizada a secagem dos corpos de prova em estufa
(110°C) durante o tempo de 2 horas. Apds a secagem, os corpos de prova
foram fixados em um porta-amostra metalico e aterrados através do contato
estabelecido por meio da aplicacdo de uma fina camada continua de tinta prata
entre uma de suas extremidades e o porta-amostra. Como o tipo de amostra
em questdo se tratava de um material ceramico (baixissima condutividade
elétrica a temperatura ambiente) foi necessario realizar a metalizagao da regiao
analisada através da deposigao de uma fina camada de ouro (recobrimento), o

que tornou a superficie condutora.

3.2.3.1 Desgaste superficial progressivo

Conforme descrito no item 2.3.1.5 o polimento industrial do porcelanato
remove uma pequena camada superficial do produto, cuja espessura pode
variar entre 0,5 e 1,5 mm. Se tratando de um produto no qual as caracteristicas
microestruturais sao capazes de determinar as propriedades finais

apresentadas, surgiu a necessidade de investigar o efeito desta variavel.
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Atualmente, ndo sao conhecidos trabalhos que apontam a influéncia do grau de
polimento sobre o desempenho do produto.

Nesta fase do trabalho, foram avaliadas as mudancas causadas na
microestrutura porosa de uma peca de porcelanato quando a espessura da
camada removida pelo polimento variava. Para isso, foram retirados varios
corpos de prova de pecas industriais de porcelanato que nao sofreram
polimento (Figura 3.1). Estes corpos de prova foram submetidos a um desgaste
superficial progressivo em laboratério, que simulou o polimento industrial. O
desgaste da superficie original (sem polimento) foi feito através do polimento
manual utilizando a seguinte sequéncia de lixas: 80, 320, 600, 1200, e pasta de
diamante. O polimento manual foi programado de modo que o grau de
desgaste da superficie pudesse ser variado, obtendo dessa forma, distintos
valores de espessuras da camada removida: 0,5, 1,0 e 1,5 mm (Figura 3.2).

Apos o polimento, os corpos de prova foram preparados para a analise

no MEV seguindo os procedimentos descritos anteriormente (item 3.2.3).

B . L J
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_'_' - :‘E ’.. ) 5| ® J
3 A & i o,
| e ® « 0
L ]
« 0 O
Visao lateral dos corpos c) S T
de prova - 5| @ . [ ] .
. « 0 O
(sem polimento)

Figura 3.2 Esquema do polimento progressivo efetuado nos corpos de prova
nao polidos. (a) 0,5 mm de material removido; (b) 1,0 mm de

material removido; e (c) 1,5 mm de material removido.
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3.2.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

O método utilizado neste trabalho para a avaliagdo da porosidade de
porcelanato foi a microscopia eletrbnica de varredura. O uso do microscépio
eletrbnico de varredura (Leo Stereoscan 440) permitiu obter micrografias que
revelaram as caracteristicas microestruturais das amostras analisadas com alta
resolugcdo e com grande profundidade de foco (300 vezes melhor do que a do
microscopio 6tico), resultando em imagens de aparéncia tri-dimensional. A
qualidade das imagens digitais geradas pelo MEV, bem como, o numero de
imagens que representam a amostra analisada devem ser adequadas para o
sucesso da analise das imagens.

Para aumentar a confianga nos resultados e a representatividade das
micrografias (imagens) obtidas em relagcdo a amostra original, foram
determinadas quatro regides distintas para a coleta das imagens em cada
corpo de prova analisado. A Figura 3.3 ilustra as regides de coleta das imagens
nos corpos de prova (as imagens coletadas séao correspondentes as regides
destacadas em vermelho). Dessa forma, buscou-se o “mapeamento” da
porosidade do produto ao longo da superficie e da segéo transversal.

O aumento utilizado na captura das imagens foi o mesmo, o que
padronizou a area do corpo de prova observada, permitindo assim a
comparacao direta entre as imagens de regides distintas.

Conforme o método de selecdo dos corpos de prova e de coleta das
imagens (Figuras 3.1 e 3.3), sdo obtidas 32 imagens por amostra analisada,
das quais:

- 16 correspondem a sec¢ao transversal (4 corpos de prova x 4 imagens
por corpo de prova);

- 16 correspondem a superficie (4 corpos de prova x 4 imagens por
corpo de prova).

No caso dos corpos de prova sem polimento, 16 imagens adicionais sao
obtidas na secao transversal (regido localizada na camada removida pelo

polimento), conforme pode ser observado na Figura 3.3.
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Secao Transversal

Cam_ada
removida no POLIMENTO

polimento

Sem polimento Polido

Superficie (Topo)

® v . . Polido

Figura 3.3 Esquema de coleta de imagens dos corpos de prova (segao

transversal e topo).

3.2.5 Tratamento e analise de imagens

A micrografia (imagem) de uma superficie ceramica que contém poros
muitas vezes precisa ser tratada antes de ser analisada por um software, pois
existem algumas particularidades relacionadas a obtengdo da imagem pelo
MEV que podem comprometer a qualidade da analise. Geralmente neste tipo
de micrografia a maior parte dos poros € definida pelas areas escuras
observadas (regides pretas), o que serve de base para o reconhecimento por
parte do software analisador. Porém, os poros que apresentam diametro
elevado e baixa profundidade, muitas vezes aparecem nas micrografias do
MEV como regides claras. Isso acontece devido a grande profundidade de foco
oferecida pelo MEV, sendo algumas vezes vantajosa, pois possibilita a
visualizagdo da textura interna do poro, mas por outro lado pode prejudicar a
analise da imagem realizada pelo software.

Do ponto de vista da analise da imagem, o ideal € que todos os poros

apresentassem a mesma cor. Por isso foi adotado um método simples de
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tratamento das imagens para reduzir os possiveis erros causados. O
tratamento consistiu no preenchimento com a cor preta, dos poros que
apresentavam regides internas claras, através da ferramenta “Pincel” do
programa de edi¢cao grafica Paint (aplicativo do Sistema Microsoft Windows XP
2002). Paralelamente, foi realizado um breve estudo com a finalidade de
comparar os resultados obtidos na analise de imagens tratadas e nio-tratadas,
e com isso, evidenciar as vantagens da escolha pelo tratamento das imagens.

A analise das imagens digitais foi realizada através do software Image-
Pro 4.5 plus, que é capaz de calcular o percentual correspondente a area
ocupada pelos poros em relagdo a area total de cada imagem analisada,
determinar a distribuicdo do tamanho médio destes poros, e ainda, revelar
aspectos relacionados a morfologia.

Considerando que a maior parte dos poros sao irregulares, ou seja, nao
assumem uma forma geométrica definida, o software associa a imagem do
poro com a de um poligono, aproximando o valor de seu didmetro a uma forma
geométrica regular (circunferéncia), e no caso da area atribuida ao poro,
calcula o valor da area do poligono (Figura 3.4). Embora a maioria dos poros
nao apresente forma geométrica definida, o software possui uma ferramenta
denominada “Aspect” (também conhecida como “razdo de aspecto”) que mede
a tendéncia do poro ao formato esférico. A razao de aspecto pode ser definida
como a relagao entre os parametros a e b (eixos cartesianos x e y) da elipse

que melhor inscreve o poro, centrada no centréide do mesmo (Figura 3.4).

Diametro Area Razéo de aspecto

7 R

=

.......... Diametro médio — Poligono regular  — Elipse

Figura 3.4 Método de medic&o do didmetro, area e raz&o de aspecto dos poros.
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Quanto maior a razao a/b, mais eliptico € o poro, ou seja, maior € sua
excentricidade, propriedade esta que mostra a fuga a forma de uma
circunferéncia. Assim, se o poro possui razao de aspecto igual a 1, seu formato
€ perfeitamente esférico naquela secéo analisada.

Os dados gerados no software Image-Pro 4.5 plus foram convertidos em
tabelas e graficos, possibilitando assim, a quantificagdo da porosidade presente
no material.

Dessa forma, a interpretacdo dos resultados permitiu, além do
mapeamento da porosidade, fazer uma comparagao entre as distintas
amostras analisadas no que diz respeito as caracteristicas dos poros. Estes
resultados foram comparados com os apresentados no ensaio de
manchamento, de modo que fossem conhecidas as principais caracteristicas
dos poros que possivelmente sao responsaveis pela dificuldade de remogéao
das manchas.

A metodologia descrita nos itens de 3.2.2 a 3.2.5 foi adotada tanto nesta
etapa do trabalho como também ao longo das demais etapas, sempre quando

foi necessario analisar a porosidade do material por microscopia.
3.2.6 Caracterizagao fisica da porosidade

As amostras STD e A2 também foram avaliadas quanto as
caracteristicas fisicas apresentadas. Para a determinagao da absorg¢ao de agua
(AA) dos corpos de prova (7 unidades cada) foi utilizado o método de fervura
em agua pelo tempo de duas horas, de acordo com a norma NBR 13818/1997
— Anexo B [22]. Os valores de AA foram obtidos através da equacéao 3.2.

M:[ujmo (3.2)
M

S

A densidade aparente (p.) dos corpos de prova foi determinada pelo

método de imersdo em mercurio liquido. Este método € o mais adequado
quando as dimensdes dos copos de prova analisados ndo sao exatamente
conhecidas. A relagdo entre a massa seca e a massa imersa do corpo de

prova, com base na densidade absoluta do mercurio (p,,), leva a
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determinacdo de p., conforme a Equagéo 3.3. O valor da densidade absoluta

do mercurio liquido na temperatura ambiente é igual a 13,48 g/cm®.

pe { MSj.pHQ (3.3)

Mi
Com base no conhecimento da densidade aparente e absorgédo de agua,
obteve-se a porosidade aparente (¢, ) através da equacao 3.4.
ey =AA. p. (3.4)
A densidade absoluta ( p; ) das amostras foi obtida através da técnica de
picnometria de gas hélio (Micromeritics AccuPyc 1330).
De posse destes valores, determinou-se a porosidade total (¢ ), o

percentual de poros fechados (&-) e o grau de densificacdo do produto

acabado (¢ ), mediante as equagdes 3.5, 3.6 e 3.7, respectivamente.

£ = [1 _p_cj .100 (3.5)
Pr
Er =E— &, (3.6)
4= (Lj (37)
Pr

Os valores de ¢ permitem relacionar o volume de poros com volume de

massa solida presente nas amostras, podendo-se atribuir aos maiores valores

observados, um volume de poros menor.

3.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.3.1 Resisténcia ao manchamento

De maneira geral as classes de limpabilidade 4 e 5 sdo as mais
desejaveis do ponto de vista do usuario do produto, uma vez que o simples
processo de limpeza com agua morna ou detergente comum, sao suficientes
para remover os agentes manchantes. Entretanto, para alguns tipos de agentes

manchantes a obtencéo da classe 3 pode ser considerada boa, uma vez que
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as manchas sao removidas sem a necessidade do uso de reagentes fortes,
como por exemplo acido cloridrico.

Na Tabela 3.1 sdo encontrados os resultados do ensaio de resisténcia
ao manchamento, onde se observa comportamentos distintos entre as
amostras STD e A2.

Tabela 3.1 Resultados do ensaio de resisténcia ao manchamento, conforme a
norma NBR 13818 — Anexo G [45].

Reagentes Tipo de agao Classe de
recomendados pela limpabilidade
norma NBR 13818 STD A2
Verde Cromo Penetrante 1

lodo Oxidante 3
Azeite de Oliva Formador de pelicula 1

Produtos utilizados

no dia-a-dia
Azul de Metileno Penetrante 1 1
Vermelho de Metila Penetrante 3 2
Vinho Tinto Penetrante 3 1
Ketchup Penetrante 3 2
Refrigerante de cola Oxidante / Formador de pelicula 3 1
Cafe Penetrante / Formador de pelicula 3 2
Terra Vermelha Penetrante 3 1
Lapis 6B Penetrante 1 1

A amostra STD foi a que apresentou os melhores resultados, ou seja,
maior facilidade de remocdo das manchas, uma vez que as classes de
limpabilidade obtidas para maioria dos agentes manchantes foram superiores.
A amostra A2 possui um numero maior de agentes manchantes onde os
processos de limpeza ndo foram capazes de remové-los (classe 1), ou ainda,
s6 foram removidos por acdo de acido cloridrico (classe 2), sendo assim

classificada como a mais susceptivel ao manchamento.
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3.3.2 Estudo sobre o tratamento e analise de imagens

Com o objetivo de demonstrar a maior precisao alcangada quando se
realiza o tratamento prévio das imagens obtidas no MEV, conforme descrito no
item 3.2.5, alguns corpos de prova da amostra A2 foram analisados por
microscopia eletrénica. A Figura 3.5 apresenta uma micrografia da amostra A2
sem tratamento (3.5(a)) e com tratamento (3.5(b)). As Figuras 3.6 e 3.7
revelam os detalhes da andlise realizada pelo software, nas imagens sem
tratamento e com tratamento, respectivamente.

Nota-se que o tratamento realizado através da “pintura” de boa parte dos
poros visualizados na micrografia, define melhor suas dimensdes e também
elimina as regides claras atribuidas aos poros com baixa profundidade
(passiveis de erro durante a analise da imagem pelo software Image-Pro 4.5
plus).

As Figuras de 3.4 a 3.7 exemplificam visualmente as vantagens do
tratamento prévio das imagens através da “pintura” dos poros. Para comprovar
numericamente estas vantagens, foram selecionadas trés micrografias de A2,
denominadas A, B e C (sem tratamento e com tratamento), para serem
analisadas pelo software.

A Tabela 3.2 e as Figuras 3.8 e 3.9 contém os resultados que comparam
as imagens analisadas sem tratamento, com as imagens analisadas apds o
tratamento. Os graficos das Figuras 3.8 e 3.9 sdo representados na forma de

porcentual acumulado.



Figura 3.5 Micrografia obtida no MEV da superficie da amostra A2: (a) sem

tratamento e (b) com tratamento.



Figura 3.7 Ampliagado da Figura 3.5 (b) analisada pelo software.
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Tabela 3.2 Area de poros das imagens com tratamento e sem tratamento.

Area de cobertura dos poros / area total da imagem (%)

A sem B sem C sem A com B com C com
trat. trat. trat. trat. trat. trat.
0,96 0,74 0,56 4,91 3,61 3,57
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Figura 3.8 Distribuicdo de didametros dos poros das imagens sem tratamento e

com tratamento.

Os resultados obtidos mostram que existe uma grande diferenca entre a
analise das imagens sem tratamento e com tratamento. No caso das imagens
sem tratamento a area atribuida aos poros, em relagdo a area da imagem
analisada, € muito menor (pelo menos cinco vezes) do que a area calculada na

imagem tratada (Tabela 3.2). Isso é explicado pelo fato de que as fontes de
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erros na analise das imagens tratadas sao muito menores que as encontradas

na analise de imagens sem tratamento, comprovando a eficiéncia do método.

100

Poros Acumulados (%)
3
1

0 ; 7. . ---0--- A sem tratamento
B0 -+ B s@M-tratamento
1 § Fa: | § § § - C sem tratamento
0 e Ko tratamento
10 W — T A ....——®—B com tratamento
- s j j j : ~— C com tratamento

0 — T T T T T T T T T

I
1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0 5,5
Razao de Aspecto *

* quanto mais préximo de 1,0, maior o carater esférico do poro.

Figura 3.9 Distribuicdo dos valores de razédo de aspecto dos poros das imagens

sem tratamento e com tratamento.

As Figuras 3.8 e 3.9 confirmam a discrepancia dos resultados. O grafico
apresentado na Figura 3.8 indica que praticamente 99% dos poros das
imagens analisadas sem tratamento possuem diametro médio inferior a 10 uym.
Entretanto, notam-se nesta amostra (exemplo: Figura 3.5) muitos poros com
diametro médio superior a 10 ym, fato este confirmado pelos resultados da
analise das imagens tratadas (Figura 3.8).

A tendéncia ao carater esférico dos poros (razdo de aspecto) também
apresentou grande variagao na analise das imagens, conforme ilustra a Figura

3.9. Em geral, as imagens tratadas possuem um maior numero de poros com
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tendéncia a esfericidade. Ja a analise das imagens sem tratamento indicou que
a grande maioria dos poros é bastante irregular, 0 que ndo corresponde ao

observado nas micrografias de superficies de porcelanato polido.

3.3.3 Caracterizacao da porosidade superficial

Na Tabela 3.3 sao apresentados os resultados da caracterizagao da
porosidade das amostras STD e A2. Nota-se que os valores de AA e ¢, das
duas amostras sdo muito baixos e parecidos. A unica diferenca significativa
observada consiste no volume de poros fechados (& ) que € maior na amostra
A2. Sendo assim, € evidente que os baixissimos valores de absor¢ao de agua
apresentados por STD e A2, por si sé ndo garantem ao produto uma elevada
resisténcia ao manchamento. Embora a amostra A2 apresente densidade

aparente (p.) maior do que STD, devido a sua elevada densidade absoluta

(pr) 0 grau de densificagcdo atingido (¢) € ligeiramente inferior ao observado

em STD.

Tabela 3.3 Caracterizacao da porosidade das amostras STD e A2.

AA En Er & Pc Pr *
Amostra ¢
(%) (%) (%) (%)  (g/lem® (g/lcm?)
0,06 % 0,15+ 10,60+ 10,75 242+ 2590
STD 0,93

0,03 0,08 0,13 0,19 0,00 0,001
0,03+ 0,08z 12,70+ 12,78 251+ 2,740+
0,02 0,05 0,08 0,07 0,00 0,001

* quanto maior o valor de ¢, menor € o volume de poros.

A Figura 3.10 mostra algumas micrografias obtidas no MEV da
superficie das amostras STD (Figura 3.10(a) e (b)) e A2 (Figura 3.10(c) e (d)).
Pode-se observar que os poros abertos presentes nas duas superficies
apresentam caracteristicas consideravelmente distintas. A amostra STD possui
alguns poros relativamente grandes, com didmetros chegando a 80 ym, e uma

grande quantidade de poros menores. No caso da amostra A2, a dispersao dos
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didmetros dos poros é consideravelmente menor do que na amostra STD e os
didmetros dos maiores poros observados sdao menores que 40 uym.

Figura 3.10 Micrografias obtidas no MEV da superficie das amostras de
porcelanato polido: (a) e (b) STD; (c) e (d) A2.

Nas Tabelas 3.4, 3.5 e 3.6 sdo encontrados os resultados da
caracterizagao da porosidade superficial através da analise de imagens digitais
realizada pelo software Image-Pro 4.5 plus. Os valores observados
correspondem a uma meédia aritmética de 16 imagens analisadas por amostra.
As Figuras 3.11 e 3.12 contribuem para uma melhor visualizagdo da
distribuicdo de didmetros dos poros e do perfil morfolégico dos mesmos (razao

de aspecto).
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Tabela 3.4 Area correspondente aos poros.

Area de cobertura dos poros / area total da imagem (%)
STD A2
6,20 + 0,45 5,71+0,37

Tabela 3.5 Didmetro médio dos poros.

Diametro dos % de Poros
Poros STD A2
<5um 60,39 + 1,51 48,19 + 1,65
5-20 ym 37,96 £ 1,28 50,59 + 1,73
> 20 pm 1,65 + 0,54 1,22 + 0,67

Tabela 3.6 Razao de aspecto dos poros.

Razao de % de Poros

Aspecto * STD A2
1,0-1,5 57,12 £ 0,62 69,39 £ 0,72
1,5-2,5 31,30 £ 1,75 25,12 +1,29
25-5,0 11,58 + 1,44 5,49 + 1,01

* quanto mais proximo de 1,0, maior o carater esférico do poro.

Os resultados da Tabela 3.4 indicam que as areas correspondentes aos
poros da superficie das amostras STD e A2 sido bastante préximas, o que
confirma a eficiéncia do método de analise de imagens, uma vez que a
porosidade superficial das duas amostras é semelhante (Tabela 3.3) e os erros
obtidos foram muito pequenos. Assim, pode-se concluir que as diferencas de
tendéncia ao manchamento ndo estdo relacionadas a area ocupada pelos
poros superficiais. Vale destacar que a area de poros obtida por analise de
imagens, nos casos onde os poros apresentam morfologia esférica regular e
estdo distribuidos homogeneamente ao longo da amostra, pode ter certa
relagdo com o volume. Entretanto, para as amostras analisadas, ndo € possivel
fazer esta correlagdo, uma vez que a morfologia dos poros € irregular, e ainda,

a profundidade dos mesmos nao pode ser determinada neste tipo de analise.
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Figura 3.11 Distribuicdo de diametros dos poros superficiais das amostras STD
e A2.
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Figura 3.12 Distribuicdo dos valores de razao de aspecto dos poros superficiais
das amostras STD e A2.
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A principal diferenga observada entre as amostras STD e A2, de acordo
com os resultados apresentados na Tabela 3.5 e na Figura 3.11, consiste no
tamanho dos poros. A amostra STD possui os maiores percentuais de poros
com didmetro < 5 ym e > 20 uym, e apresenta poros com até 80 ym de
diametro. Ja a amostra A2 tem o percentual mais elevado de poros com
diametros entre 5 e 20 ym, e ndo possui poros > 40 ym. Tais resultados
indicam que a maior resisténcia ao manchamento da amostra STD pode estar
atrelada a larga distribuicdo de didametros de poros apresentada, na qual, a
presenca de poros de grandes dimensdes (> 30 um) facilita a remocéao do
agente manchante pelos processos de limpeza, e no caso dos poros muito
pequenos (< 5 um) a penetragdo do agente manchante é dificultada. Dessa
forma, o maior percentual de poros entre 5 e 20 ym da amostra A2 pode ser
responsavel pelo pior desempenho no ensaio de manchamento.

Em relagdo aos aspectos morfologicos, com base na literatura [41],
quanto mais esféricos forem os poros, maior sera a facilidade de limpeza dos
mesmos e a resisténcia ao manchamento apresentada. Porém, os resultados
da Tabela 3.6 e Figura 3.12 revelaram que a amostra A2 (menor resisténcia ao
manchamento) possui maior percentual de poros com tendéncia ao carater
esférico do que a amostra STD. Isso indica que, para o caso em estudo, a
morfologia dos poros exerce menor influéncia sobre 0 manchamento do que a

distribuicdo de seus diametros.

3.3.3.1 Visualizagao dos poros responsaveis pelo manchamento

Com o intuito de confirmar os resultados obtidos, foi realizado um ensaio
de manchamento em corpos de prova das amostras STD e A2, utilizando
hematita como agente manchante. O objetivo do ensaio foi visualizar através
de micrografias obtidas no MEV, quais sdo os poros preferenciais onde as
particulas do agente manchante ndo puderam ser removidas pelos processos
de limpeza nos quais o produto foi submetido. Para isso, uma suspensao
aquosa concentrada de hematita foi aplicada na superficie das amostras

conforme os procedimentos descritos no item 3.2.2. Em seguida, os corpos de
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prova manchados (contendo manchas avermelhadas que resistiram aos
processos de limpeza) foram observados no MEV. A Figura 3.13 revela a
distribuicdo do tamanho médio das particulas de hematita, determinada por
sedimentometria de raios X (Sedigraph modelo 5000 D - Micromeritics).
Observa-se que praticamente 100% das particulas de hematita possuem
diametro médio abaixo de 2 ym, o que permite o preenchimento de poros muito
pequenos.

100 - P

T I B S A s

0 E— RN N N ) 48

70 o SRR VA

60 oo RS O A U0 00— SRS SO T 1S 8 1 S—

Massa Acumulada (%)

0,1 1 10 100
Diametro médio (um)

Figura 3.13 Distribuigdo do tamanho de particulas de hematita.

Analisando a micrografia da Figura 3.14(a), nota-se uma gama de poros
preenchidos por particulas finas de hematita. Neste caso, como as imagens
digitais do MEV possuem contraste quimico (modulo BSE / elétrons retro-
espalhados), a localizagdo das particulas do agente manchante hematita
(Fe203) pode ser facilmente percebida, uma vez que as regides que contém
elementos pesados como o ferro, sdo definidas pelas areas claras observadas.
A Figura 3.14(b) revela em detalhes (aumento maior) o preenchimento de um

poro pelas particulas de hematita.
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Os resultados mostraram que apds os processos de limpeza adotados,
as particulas de hematita ficaram retidas exclusivamente nos poros de diametro
entre 5 e 20 ym, confirmando a susceptibilidade ao manchamento apresentada
por esta faixa de diametros, conforme visto no item 3.3.3. E possivel notar na
Fig. 3.14(a) que os poros que se encontram fora desta faixa de didmetros néo
aparecem preenchidos por hematita, pois provavelmente sdo aqueles nos
quais o agente manchante encontrou maior dificuldades em ocupa-los (< 5 um)

ou foram facilmente limpos (> 20 ym).

Figura 3.14 Micrografias obtidas no MEV da superficie polida da amostra A2:
(a) caracteristicas da superficie manchada com hematita apos
processo de limpeza; (b) detalhe de um poro preenchido com

hematita.
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As micrografias da Fig. 3.15 ilustram a superficie “manchada” das
amostras STD (Fig. 3.15(a) e (b)) e A2 (Fig. 3.15(c) e (d)) em dois modulos
distintos de obtencdo de imagens digitais pelo MEV: BSE (contraste quimico
obtido por detecgéo de elétrons retro-espalhados) e SE (detalhes topograficos
obtidos por deteccao de elétrons secundarios). A comparagao entre as
imagens digitais em BSE (Fig. 3.15(a) e(c)) e SE (Fig. 3.15(b) e (d)), permitiu
visualizar com maior definicdo as caracteristicas topograficas da superficie
porosa de cada amostra. Observa-se nestas micrografias que boa parte dos
poros distribuidos ao longo da area analisada ndao aparece preenchida por
hematita apds o processo de limpeza, entretanto, a mancha pode ser
observada nitidamente a olho nu. Dessa maneira, para que o manchamento
seja caracterizado visualmente, a retengao do agente manchante por apenas

uma fracao dos poros superficiais € suficiente.

Figura 3.15 Micrografias obtidas no MEV da superficie polida das amostras: (a)
BSE e (b) SE — amostra STD; (c) BSE e (d) SE — amostra A2.
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3.3.3.2 Desgaste superficial progressivo

O principal objetivo do desgaste superficial consistiu em verificar se a
espessura da camada removida no polimento tem relacdo com a tendéncia ao
manchamento apresentada pelo produto. De acordo com os resultados vistos
anteriormente, a amostra A2 € a mais susceptivel ao manchamento, e por isso,
foi escolhida para o desenvolvimento deste estudo.

A Figura 3.16 mostra algumas micrografias das superficies antes do
polimento e apds o polimento realizado no laboratério ((a) e (b) sem polimento;
(c) e (d) camada removida de 0,5 mm; (e) e (f) camada removida de 1,0 mm;
(g) e (h) camada removida de 1,5 mm). Na Figura 3.16 ¢é possivel notar a
abertura dos poros fechados causada pelo polimento.

A analise das imagens (16 imagens em cada situagcao) revelou que a
area ocupada pelos poros ndo varia significativamente com o aumento da
espessura da camada removida pelo polimento (Tabela 3.7). Entretanto,
conforme o desgaste avanga no sentido do interior da pecga, diminui a
ocorréncia de poros que apresentam diametros criticos ao manchamento, ou
seja, entre 5 e 20 ym (Figura 3.17 e Tabela 3.8). A tendéncia ao formato
esférico também aumenta com a evolugdo do grau de polimento, conforme

mostram o grafico da Figura 3.18 e a Tabela 3.9.
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Figura 3.16 Micrografias obtidas no MEV da superficie de A2, sem polimento e

apos sofrer desgaste progressivo. (a) e (b) superficie original; (c) e
(d) camada removida de 0,5 mm; (e) e (f) camada removida de 1,0

mm; (g) e (h) camada removida de 1,5 mm.
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Tabela 3.7 Area correspondente aos poros das superficies geradas pelo

desgaste progressivo.

Area de cobertura dos poros / area total da imagem (%)

Desgaste=0,5 mm Desgaste=1,0 mm Desgaste=1,5 mm

3,31 +0,23 3,34 +0,18 3,69+0,34
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Figura 3.17 Distribuicdo de didmetros dos poros superficiais da amostra A2

apods desgaste progressivo.

Tabela 3.8 Diametro médio dos poros superficiais.

Diametro % de Poros

dos Poros Desgaste=0,5 mm Desgaste=1,0 mm Desgaste=1,5 mm
<5um 60,27 £ 0,42 62,93 £ 0,23 68,63 £ 0,19
5-20 ym 38,29 £0,18 35,63+0,18 30,27 £ 0,12
> 20 ym 1,44 + 0,00 1,44 + 0,00 1,10 £ 0,00
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Figura 3.18 Distribuicdo dos valores de razdo de aspecto dos poros superficiais

apos desgaste progressivo.

Tabela 3.9 Razao de aspecto dos poros superficiais.

Razao de % de Poros

aspecto Desgaste=0,5 mm Desgaste=1,0 mm Desgaste=1,5 mm

1,0-1,5 52,10 £ 0,10 59,91 £ 0,37 67,27 £ 0,22
1,5-2,5 19,98 + 0,46 19,70 £ 0,25 17,80 = 0,61
25-5,0 27,92 £1,22 20,39 £ 1,40 14,93 + 1,34

Para confirmar os resultados observados os corpos de prova polidos
foram submetidos ao ensaio de manchamento utilizando o agente manchante
“terra vermelha”, conforme os procedimentos descritos no item 3.2.2. Apos
todos os processos de limpeza (classe 1) as superficies resultantes foram
analisadas quanto a diferenca de coloragdo AE™ apresentada entre as regides
onde o agente manchante havia sido aplicado e regides que nao receberam a

aplicagao do agente manchante. Consequentemente, os maiores valores de

AE™ observados foram atribuidos @ maior dificuldade de remocgdo da mancha



74

(maior intensidade da mancha resultante). De acordo com a Figura 3.19 ocorre

uma diminui¢do da intensidade da mancha (diminuicdo do valor de AE™ do
agente manchante “terra vermelha”) conforme aumenta a espessura da
camada removida no polimento, pois neste caso, ha uma reducéo significativa

do percentual de poros com diédmetro critico ao manchamento (5-20 pm).
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Figura 3.19 Variagcdo da tonalidade de acordo com o percentual de poros com
didmetro critico ao manchamento, gerados em cada condigdo de

desgaste progressivo.

Os resultados obtidos nesta etapa do trabalho indicaram que a
espessura da camada removida pelo polimento pode alterar a intensidade com
que as manchas sao visualizadas na superficie. Para o produto analisado, a
remocao de 1,5 mm da camada superficial pelo polimento contribui mais para
reducdo da intensidade das manchas do que a remogdo de 0,5 mm. As
variagdes de intensidade das manchas por sua vez se justificam pelas distintas
distribuicbes de diametros dos poros e de razdo de aspecto apresentadas

pelas diferentes superficies geradas apds cada etapa do desgaste realizado.
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Neste caso, onde a area de poros permanece praticamente inalteravel com o
avangco do desgaste superficial, tal situacdo pode ser um indicativo da
existéncia de uma espécie de orientagcdo dos poros causada possivelmente por
gradientes de deformagao dos granulos atomizados gerados na prensagem do
po. Por sua vez, a deformagao dos granulos depende diretamente do tamanho

e da umidade apresentada pelos mesmos.

3.3.4 Caracterizacao da porosidade na segao transversal

Conforme descrito no item 3.2.4, foi realizada a caracterizagao da
porosidade do produto na segdo transversal com o objetivo de verificar a
presenca de gradientes e ainda identificar uma possivel orientagdo dos poros.
De acordo com o esquema de amostragem e coleta das imagens no MEV
(Figura 3.3), obteve-se uma espécie de “mapeamento” da porosidade do
porcelanato ao longo de sua secdo transversal, partindo de regides
ligeiramente abaixo da superficie original (sem polimento) até regides com
aproximadamente 2,0 mm de profundidade. A Figura 3.20 contém algumas
micrografias da segao transversal, que sofreram tratamento, e posteriormente
foram analisadas pelo software Image-Pro 4.5 plus. As micrografias da Figura
3.20 aparecem no texto da forma como foram capturadas no MEV, ou seja: (a)
e (b) correspondem a regido mais proxima a superficie do produto sem
polimento; (c) e (d) encontram-se abaixo de (a) e (b); (e) e (f) localizam-se em
regides proximas a superficie das pecas polidas; e (g) e (h) representam a
regido analisada mais proxima ao centro da peca (logo abaixo de (e) e (f)).

Nas Tabelas 3.10, 3.11 e 3.12 e nas Figuras 3.21 e 3.22 sao
encontrados os resultados da analise das imagens. Os valores de cada regiao
analisada s&do produtos de uma meédia aritmética obtida pelo resultado da
analise de 8 imagens de cada regiéo.

Analisando a Tabela 3.11 e a Figura 3.21, nota-se que, em geral existe
um aumento do tamanho dos poros na secao transversal conforme se afasta
da superficie original (sem polimento). Este aumento € acompanhado pelo

incremento da area ocupada pelos poros na diregdo do centro das pecas
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(Tabela 3.10). Com o avancgo da superficie para o interior do corpo ceramico a
area ocupada pelos poros pode aumentar em até 50%, o que indica a
existéncia de uma espécie de “gradiente de porosidade” ao longo da segéo
transversal.

Outro fato importante € que a area de poros em regides logo abaixo da
superficie polida (transversal da peca polida) é aproximadamente 40% menor
do que a area de poros da superficie, conforme apresenta a Tabela 3.10.
Existe ainda um aumento da tendéncia ao formato esférico quando se distancia
da superficie de uso, havendo maior concentragcdo de poros alongados em
regides proximas a superficie (Tabela 3.12 e Figura 3.22).

A discrepancia entre os valores da area dos poros superficiais e
transversais, e as variagdes morfolégicas observadas, podem estar
relacionadas a orientacdo dos poros durante a etapa de compactacgao [11,26].
Neste caso, a prensagem do p6 atomizado faz com que os poros superficiais
sofram maior deformacdo e, tdo logo, maior distorcdo de formato
(achatamento) por estarem mais proximos das areas de solicitagdo mecanica,
causando um efeito amortecedor da pressdo de compactagdo, que nao
consegue atingir com tanta eficacia o centro da pega onde os poros s&o
mantidos mais proximos do formato e tamanho que possuiam durante o
preenchimento do molde. Isso explica o motivo pelo qual os poros mais
distantes da superficie do produto apresentaram maior tendéncia a
esfericidade, tanto na analise superficial (item 3.3.3.2) quanto na analise
transversal. A orientagcdo dos poros também justifica a variagdo dos seus
tamanhos ao longo da pecga, pois de acordo com os resultados, os poros mais
orientados (préximos a superficie) apresentam diametros maiores quando
observados pela superficie (item 3.3.3.2) e menores quando observados pela

secao transversal (Figura 3.21 e Tabela 3.11).
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Figura 3.20 Micrografias obtidas no MEV da secé&o transversal do produto. (a),
(b), (c) e (d) representam uma regido proxima a superficie original
da peca sem polimento; (e), (f), (g) e (h) correspondem a uma
regido mais interna do produto (ligeiramente abaixo da superficie
polida).
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Tabela 3.10 Area correspondente aos poros da secdo transversal e da
superficie.

Area de cobertura dos poros / area total da imagem (%)

Secao Transversal Superficie
Nao Polido Nao Polido Polido Polido Polido
Superior Inferior Superior Inferior

286+0,31 290+029 407+0,22 426+0,33 5,71+0,37"

* Valor baseado nos resultados da Tabela 3.4.
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Figura 3.21 Distribuicdo de didmetros dos poros da segao transversal.

Tabela 3.11 Diametro médio dos poros da se¢ao transversal.

% de Poros
Diametro

Nao Polido  Nao Polido Polido Polido
dos Poros
Superior Inferior Superior Inferior
<5um 70,31+0,70 69,71+0,24 59,66+ 0,93 62,73+0,55
5-20pm 2893+0,64 29,66x+0,75 38,74+0,80 36,16+ 0,63

> 20 ym 0,76 £ 0,21 063+033 160+0,20 1,11+0,19
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Figura 3.22 Distribuicdo dos valores de razdo de aspecto dos poros da sec¢ao

transversal.

Tabela 3.12 Razao de aspecto dos poros da sec¢ao transversal.

B % de Poros
Razéo de

Nao Polido  Nao Polido Polido Polido
aspecto
Superior Inferior Superior Inferior
1,0-1,5 4594 +£0,29 41,75+0,29 43,61+0,50 53,68 +0,67
1,5-2,5 28,83+0,30 30,43+0,68 30,99+0,58 26,72+0,91

25-50 2521+056 27,82+0,83 2540+1,03 19,60=+0,43

3.3.5 Determinacao do perfil dos poros por medidas de rugosidade

superficial

Conforme discutido no item 3.3.4, a caracterizagdo da microestrutura
porosa das secdes de topo e transversal apontou para uma possivel orientagcao

dos poros causada durante a etapa de prensagem. Como a hipotese levantada
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foi baseada somente nos resultados de andlise de imagens, surgiu a
necessidade de avalia-los através de outra técnica complementar.

A técnica de perfilometria de contato mecanico foi escolhida para medir
a rugosidade superficial e avaliar indiretamente o perfil dos poros do
porcelanato, tendo em vista sua magnitude. O equipamento denominado
perfildbmetro de contato utiliza um apalpador de ponta conica fina de dimensao
de 2 um, posicionado sobre a amostra e um motor elétrico que provoca o
deslocamento horizontal deste apalpador sobre a superficie da amostra. Os
movimentos verticais do apalpador sdo convertidos em sinais elétricos e
utilizados posteriormente para a quantificagdo da rugosidade [46].

Para o estudo, os corpos de prova que anteriormente haviam sofrido
desgaste superficial (item 3.3.3.2), foram submetidos ao ensaio. Os corpos de
prova com dimensodes de 1,5 x 1,5 cm foram entdo posicionados sobre a mesa
do equipamento, sendo selecionados comprimentos de amostragem de 10 mm
com velocidade de deslocamento do apalpador de 1 mm/s. Foram coletadas
cinco medidas por corpo de prova. Além da obtencao dos perfis de rugosidade,
foi determinado adicionalmente o parametro indicador de rugosidade Ra. A
rugosidade média (Ra) é o parédmetro mais utilizado como indicador da
rugosidade de uma superficie, podendo ser calculada através da média
aritmética dos valores absolutos das alturas dos pontos que compdem o perfil,
em relacdo a linha média (LM), conforme ilustra a Figura 3.23 (a). A linha
média € uma linha de referéncia que divide o perfil de rugosidade, de forma
que a soma das areas superiores seja igual a soma das areas inferiores. O
aumento da rugosidade média superficial € acompanhado pelo incremento dos
valores de Ra.

Na analise de um revestimento ceramico esmaltado, tanto os picos
quanto os vales contribuem para o calculo de Ra (Figura 3.23 (a)). Porém,
considerando que as amostras em estudo sido polidas, somente os vales
determinam o seu valor (Figura 3.23 (b)). Neste trabalho os vales foram
associados aos poros da superficie polida. Dessa forma, o didametro de cada
poro foi relacionado a distancia percorrida horizontalmente pela ponta do

apalpador durante a ocorréncia de um movimento vertical (quando a ponta do
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apalpador percorre a superficie interna do poro). Tendo em vista as
particularidades encontradas na determinagao de Ra em revestimentos polidos,

os valores encontrados foram associados a profundidade média dos poros.

(a) Revestimento ceramico esmaltado

(b) Porcelanato polido

"""""" NI A RV A VI A VA AN FIE
LM Ry V U Gy Ra

Figura 3.23 Parametro de rugosidade média superficial (Ra) utilizado no
estudo. (a) revestimento ceramico esmaltado; (b) porcelanato

polido.

A Figura 3.24 mostra os perfis de rugosidade das amostras e os valores
de Ra obtidos em cada caso. Com base nos resultados apresentados na Figura
3.24 foram determinadas as distribuigdes de diametros dos poros superficiais
em cada situagdo de desgaste avaliada, conforme pode ser visto na Figura
3.25.

Os resultados apresentados revelam que o aumento da espessura da
camada removida pelo polimento (desgaste progressivo) € acompanhado pelo
aumento de Ra e pela diminuicdo do didametro médio dos poros. Isso significa
que quanto mais préximo da superficie original da pecga (sem polimento) menor
€ a profundidade média dos poros (menor Ra) e maior sao os seus diametros,
ou seja, existe uma maior orientagdo. Conforme se dirige para o centro da peca
a profundidade média e o didmetro dos poros diminui, uma vez que a
orientacao dos poros € menor.

Tais resultados estdo de acordo com aqueles apresentados nos itens

3.3.3.2 e 3.3.3.3, e indicam que as técnicas de analise de imagens e
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perfilometria de contato mecéanico podem ser utilizadas em conjunto para a

caracterizagao da porosidade de revestimentos ceramicos polidos.
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Figura 3.24 Perfis de rugosidade superficial das amostras de porcelanato

polido.
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Figura 3.25 Distribuicdo de didmetros dos poros determinados por perfilometria

de contato mecanico.

3.4 CONCLUSOES PARCIAIS

Primeiramente, pode-se dizer que a metodologia adotada para a selegao
e andlise de imagens foi bastante satisfatoria. Embora o tratamento prévio das
imagens digitais do MEV nao seja muito pratico devido a etapa de “pintura” dos
poros (que é relativamente demorada), as fontes de erros e os desvios obtidos
sdo muito pequenos, justificando assim a escolha do método. Vale destacar
que na literatura relacionada ao tema ndo sao encontradas informacgdes
detalhadas sobre os métodos de analise de imagens, frequentemente utilizados
por varios autores. Dessa forma, o presente trabalho contribui com a literatura
apresentando uma metodologia confiavel para a avaliagcdo da porosidade
através da analise de imagens obtidas no MEV, dentre outros.

Com base na caracterizacdo da porosidade do porcelanato, foram
obtidas as seguintes conclusoes:

v Os resultados da caracterizagcdo da porosidade superficial das

amostras STD e A2 sugerem que o manchamento €& fortemente
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dependente do didmetro dos poros abertos do produto polido e que
para minimizar esse fenbmeno deve-se buscar a eliminacdo de poros
com diametros entre 5 e 20 um. Os resultados revelaram ainda que a
area total dos poros (area da superficie ocupada pelos poros, que é
proporcional ao tamanho e numero) e os aspectos morfoldgicos
avaliados, nas condicbes apresentadas, nao influenciam
significativamente a tendéncia ao manchamento. Assim sendo
absor¢cbes de agua inferiores a 0,1%, como consta da norma
brasileira (NBR 15463) [21], por si sO, ndo asseguram baixa
tendéncia ao manchamento.

A espessura da camada removida no polimento pode afetar a
intensidade das manchas observadas na superficie do produto, uma
vez que a distribuicdo de tamanho dos poros e a morfologia sao
alteradas conforme se avancga da superficie para o interior da peca. A
melhor condicdo encontrada for aquela que apresentou o menor
percentual de poros com didametro entre 5 e 20 um e maior carater
esférico dos poros, ou seja, com remocdo de 1,5 mm da camada
superficial pelo polimento. Assim, alguns ajustes podem ser feitos
nas maquinas polidoras utilizadas pelas industrias, de maneira que a
espessura da camada removida pelo polimento seja
aproximadamente 1,5 mm, contribuindo para o incremento da
resisténcia ao manchamento.

O uso do espectrofotbmetro para a avaliacdo da intensidade das
manchas e do grau de limpabilidade do produto foi considerado
bastante promissor, pois padroniza a avaliagdo da superficie apds os
ensaios de manchamento e elimina os possiveis desvios causados
por uma analise visual (indicada pela norma NBR 13818 — Anexo G
[43]).

Quanto a caracterizagédo da porosidade na segao transversal das
pecas, os resultados obtidos fundamentam as seguintes premissas:

- Os poros mais proximos a superficie do produto sofrem orientagcéo

(achatamento), provavelmente causado pela etapa de prensagem.
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Neste caso, quanto menor a espessura da camada removida pelo
polimento, maior sera a intensidade das manchas visualizadas, uma
vez que o percentual de poros com diametro critico ao manchamento
nesta regido das pecas é maior.

- Existe uma gradiente de porosidade ao longo da espessura do
material, 0 que comprova a orientagcdo dos poros causada pela etapa
de prensagem. Quando observadas pela sec¢do transversal (MEV),
as regides mais proximas ao centro das pegas possuem maior area
ocupada pelos poros do que as regides mais proximas a superficie
original do produto (sem polimento), o que se justifica pela
diminuicdo da orientacdo dos poros quanto mais distante da
superficie. Estes resultados foram confirmados pelo emprego da
técnica de perfilometria de contato mecanico, que por sua vez se
mostrou bastante util na complementacdo da caracterizacdo dos
poros superficiais.

Em vista dos resultados e conclusdes apresentadas, os esforcos no
sentido da melhoria da qualidade dos produtos estudados, no que se refere a
tendéncia ao manchamento, devem ter como objetivo a eliminagdo dos poros
com diametros nas faixas identificadas como principais responsaveis por esse
fendbmeno. Tal objetivo pode ser buscado através de alteragbes da massa e
ajustes no processo. Contudo, os capitulos a seguir concentram-se no estudo
da influéncia das variaveis relacionadas ao tamanho de granulos e ao tamanho

de particulas sobre a evolugao da estrutura porosa e 0 manchamento.
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CAPITULO 4 EFEITO DA GRANULOMETRIA DO PO ATOMIZADO SOBRE
A MICROESTRUTURA POROSA DE PORCELANATO

A baixa porosidade do porcelanato é resultado do controle rigoroso das
condigbes de processamento do material (moagem das matérias-primas,
compactagdo e sinterizagdo) e das caracteristicas das matérias-primas
utilizadas em sua formulagao (formagéao de fases liquidas). Os poros fechados,
remanescentes do processo produtivo, sao revelados a superficie apos a etapa
de polimento, sendo os principais responsaveis pelo manchamento do produto,
conforme visto no capitulo 3. A microestrutura porosa do material sinterizado,
por sua vez, depende das caracteristicas apresentadas pela microestrutura
porosa do compacto verde (poros intergranulares e intragranulares) e de como
o processo de densificagado evolui com a sinterizacdo. No que diz respeito ao
compacto verde, as variaveis que podem interferir efetivamente sobre as
caracteristicas da microestrutura porosa sdo: distribuicdo do tamanho de
particulas (poros intragranulares), distribuicdo granulométrica (poros
intergranulares), morfologia dos granulos, umidade e pressdo de prensagem
[42, 47, 48, 49, 50].

Este capitulo apresenta um estudo que relacionou a porosidade do
compacto verde com a porosidade fechada do produto final e a resisténcia ao
manchamento. Para isso, foram provocadas alteracbes na microestrutura do
compacto verde através da pré-selegcédo dos granulos de uma massa atomizada
conhecida, originando distintas composi¢ées com tamanhos de granulos
variados. Tais alteracbes foram realizadas fixando-se as demais variaveis do
processo de forma que somente fosse avaliado o efeito causado pela

distribuicdo do tamanho dos granulos sobre a microestrutura porosa final.
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4.1 OBJETIVOS DO CAPITULO

Nesta etapa do trabalho buscou-se alcangar os seguintes objetivos

particulares:

v Avaliar a relagéo existente entre a porosidade do compacto verde e a
microestrutura porosa do produto acabado;

v' Conhecer o efeito que a granulometria do pé atomizado exerce sobre
a formacao dos poros, antes e depois da sinterizacdo do material,

v’ Identificar quais as melhores condicbes granulométricas que uma
massa atomizada deve ter para que a ocorréncia de poros criticos ao
manchamento seja reduzida;

v' Verificar se os granulos “ocos” exercem influéncia negativa sobre a

resisténcia ao manchamento.

4.2 MATERIAIS E METODOS

Para o desenvolvimento do estudo envolvendo granulos atomizados, foi
escolhida uma massa industrial utilizada na producdo de um produto que
apresentasse baixa resisténcia ao manchamento, pois neste caso, existiria
margem para eventuais melhorias. Tendo em vista os resultados apresentados
no capitulo 3, que confirmaram a maior susceptibilidade da amostra A2 ao
manchamento, foi utilizado neste trabalho o p6 atomizado empregado na
fabricacao de A2.

4.2.1 Pré-selecao e caracteristicas dos granulos atomizados

Inicialmente, uma parte do p6 atomizado da massa A2 foi separada por
peneiramento em trés fragdes granulométricas: < 150um (FINOS), 150-300um
(MEDIOS) e > 300 um (GROSSOS). Os granulos que compunham estas
fracbes foram avaliados em relagdo a morfologia, por microscopia 6tica digital
(Olimpus MIC-D). Em seguida, foram preparadas quatro composigcdes

granulométricas com o p6 atomizado (C1, C2, C3 e C4) contendo em cada uma
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delas, diferentes percentuais de granulos pré-selecionados, conforme mostra a
Tabela 4.1.

Tabela 4.1 Composi¢des granulométricas avaliadas.

P6 atomizado (% em massa)

Composigoes <150 pm 150 - 300 ym > 300 uym

(FINOS) (MEDIOS)  (GROSSOS)
C1 15,0 70,0 15,0
Cc2 30,0 40,0 30,0
Cc3 15,0 30,0 55,0
c4 55,0 30,0 15,0
A2 10,0 41,0 49,0

Para efeito de comparacdo a amostra padrao A2 também foi avaliada.
Adicionalmente, foi verificada a possibilidade de haverem heterogeneidades na
composi¢cdo quimica dos granulos atomizados de tamanhos distintos, o que
poderia afetar os resultados do trabalho, uma vez que a presenca de micro-
regides de composigdes distintas pode provocar gradientes de fusibilidade e
densificagdo durante a sinterizagdo do material, alterando assim as
caracteristicas dos poros gerados. Dessa forma, as fragées granulométricas
FINOS e GROSSOS foram submetidas a analise quimica por fluorescéncia de

raios X (Philips MagiX Spectrometer).
4.2.2 Caracterizagao da microestrutura verde

Para cada composi¢cédo granulométrica avaliada foram preparados varios
corpos de prova de dimensdes 6,0 x 2,0 cm, utilizando as seguintes condi¢des:
prensagem do po atomizado industrial (em prensa manual de laboratério) com
6,0% de umidade e pressdo de 4,8 ton (400 kgf/cm?). Os corpos de prova
verdes foram secos em estufa elétrica @ 110°C até peso constante, sendo em

seguida avaliados quanto a densidade aparente (imersao em mercurio liquido)
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e caracterizados em relagdo a porosidade através da técnica de porosimetria
de mercurio (Micromeritics AutoPore Il1).

A técnica de porosimetria de mercurio foi utilizada com a finalidade de
fornecer informacdes sobre a distribuicdo dos didmetros de intrusdo de
mercurio nos poros do compacto verde, e ainda, o volume de poros
intergranulares das amostras. Como o mercurio liquido apresenta elevada
tensao superficial e ndo penetra com tanta facilidade nos poros cujo didmetro é
reduzido, isso faz com que seja necessario aumentar a pressao aplicada sobre
0 sistema, para que ocorra a penetragdo do mercurio nos poros menores.
Sendo assim, pode-se relacionar o aumento da pressdo aplicada com a
diminuicdo do diametro dos poros preenchidos por mercurio. Entretanto, o
didmetro de intrusdo do mercurio ndo necessariamente apresenta relacao
direta com o diametro médio do poro. Ja o volume de mercurio que penetra em
uma amostra pode ser relacionado com o volume de poros permeaveis

presentes na mesma.

4.2.3 Caracterizagao da microestrutura apos a sinterizacao

A escolha da temperatura de sinterizagdo dos corpos de prova das
composicdes C1, C2, C3 e C4, foi feita com base na curva de gresificagdo da
massa A2 (Figura 4.1), determinada previamente. Nota-se que a maxima
densificagdo de A2 ocorre na temperatura de 1210°C, sendo esta a
temperatura selecionada para a sinterizacdo das demais composigdes.

Os corpos de prova secos foram sinterizados em forno elétrico de
laboratério utilizando um ciclo térmico de aproximadamente 55 minutos e
patamar de 8 minutos na temperatura de 1210°C. Apds a sinterizagdo foram

determinados os valores de absorcéo de agua ( AA), porosidade aparente (&, ),

porosidade total (¢ ) e porosidade fechada (&), conforme descrito no item

3.2.6.
Na sequUéncia, os corpos de prova sinterizados foram lixados e polidos
em laboratorio, de acordo com o procedimento descrito no item 3.2.3.1, de

modo que fosse removida uma camada superficial de espessura fixa (1,0 mm),
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simulando o polimento industrial. As caracteristicas da microestrutura porosa
apos o polimento foram conhecidas através das micrografias obtidas pelo uso
do MEV. O método de captura das micrografias e a analise das imagens
digitais ocorreram conforme detalhado nos itens 3.2.4 e 3.2.5. Com base na
analise das imagens, realizada pelo software Image-Pro 4.5 plus, foi possivel
determinar: o percentual correspondente a area ocupada pelos poros em
relacdo a area total das imagens analisadas, a distribuicdo de seus diametros,

e ainda, os aspectos relacionados a morfologia (razdo de aspecto).
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Figura 4.1 Curva de gresificacdo da massa atomizada A2.

Paralelamente, os corpos de prova polidos foram submetidos ao ensaio
de resisténcia ao manchamento (item 3.2.2). Os agentes manchantes ulilizados
foram: verde cromo (recomendado pela norma) e terra (simulagdo de
condigdes encontradas no dia-a-dia). A intensidade das manchas foi avaliada
pela diferenca de coloragdo AE” existente entre a superficie antes do
manchamento e apds os processos de limpeza, na regido correspondente a

aplicacéo do agente manchante (item 3.2.2).
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Com base nos resultados dos experimentos foi possivel avaliar a real
influéncia da distribuicdo granulométrica do pdé atomizado sobre a
microestrutura porosa apds a sinterizacdo, e consequentemente, sobre o

manchamento.

4.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.3.1 Resultados prévios

A caracterizagdo da porosidade final das amostras comerciais polidas
STD e A2, realizada no capitulo anterior, revelou diferentes perfis de
porosidade na superficie de uso. De posse desta informagdo, surgiu a
necessidade de avaliar as microestruturas destas amostras antes da
sinterizacao, visando identificar se as diferencas de porosidade observadas no
produto acabado ja estariam presentes no compacto verde. Caso as amostras,
antes da sinterizacdo, apresentassem perfis de porosidade parecidos,
provavelmente as diferencas observadas teriam sido provocadas durante a
sinterizacdo, e dessa forma, o estudo das variaveis relacionadas a formagao do
compacto verde nao se justificaria. Foram analisadas pegas verdes de STD e

A2, fornecidas pela empresa parceira do trabalho.

4.3.1.1 Caracterizagao da porosidade do compacto verde

A Tabela 4.2 apresenta os resultados de densidade aparente das
amostras STD e A2, obtidos pelo método de imersdao em mercurio. Para ser
alcangada uma maior precisdo na analise, varios corpos de prova foram
retirados em regides localizadas no centro e no canto das amostras. Existem
algumas fontes de erros particulares de ensaios com corpos de prova verdes,
como por exemplo, a “desintegracao” ou o “esfarelamento” causado durante o
manuseio dos mesmos, devido a baixa resisténcia mecanica apresentada pelo

material conformado. Para evitar a ocorréncia destes erros foi realizada a
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calcinagédo de alguns corpos de prova na temperatura de 700°C, permitindo

assim, obter um aumento de resisténcia mecanica.

Tabela 4.2 Valores de densidade aparente ( p. ) dos corpos de prova verdes e

calcinados de STD e A2.

pc (glem?)
Corpo de prova
STD A2
Compacto Verde (Cantos) 1,83 £ 0,00 1,84 + 0,01
Compacto Verde (Centro) 1,83 £ 0,00 1,84 + 0,01
Calcinado 1,75 £ 0,01 1,79 £ 0,00

Nota-se que a amostra A2 apresenta densidade aparente ligeiramente
maior do que a amostra STD. Pode-se dizer que a densidade aparente esta
distribuida de maneira homogénea nos cantos e no centro das pegas. Os
valores de densidade aparente apresentados pelos corpos de prova calcinados
s30 menores do que os corpos de prova verdes, pois na temperatura de 700°C
toda agua estrutural deve ter sido eliminada, resultando numa redugédo de
massa e consequentemente nos valores de densidade aparente.

Na Tabela 4.3 estdo presentes os valores de densidade absoluta ( p;)

das amostras STD e A2 (antes da sinterizagao), determinados pela técnica de

picnometria de gas hélio.

Tabela 4.3 Valores de densidade absoluta das amostras STD e A2 (antes da

sinterizacao).

Pr (glem’)
STD A2
2,716 £0,001 2,888 + 0,002

Observa-se que o porcelanato A2 possui maior densidade absoluta do
que o porcelanato STD, o que indica que para um mesmo volume de pé

analisado (desconsiderando os poros presentes entre as particulas e granulos
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que compdem as amostras), a massa especifica em gramas do porcelanato A2
€ maior. Esta diferenca pode ser atribuida as distintas formulagdes dos
produtos, tanto sobre o aspecto da natureza das matérias-primas empregadas,
quanto dos percentuais utilizados em cada caso.

Com base na equagao 3.7, foram calculados os graus de densificagao

dos compactos verdes (¢, ). Conforme pode ser visto na Tabela 4.4, existem

diferencas apreciaveis entre as amostras: A2 possui maior volume de poros

que STD, uma vez que os seus valores de ¢, sdo menores.

Tabela 4.4 Grau de densificagdo das amostras STD e A2 (antes da

sinterizac&o).

gy
STD A2
Compacto Verde (Canto) 0,68 0,64
Compacto Verde (Centro) 0,68 0,64

Corpo de prova

Adicionalmente, a distribuicdo dos diametros de intrusdo de mercurio
nos poros das amostras foi determinada pela técnica de porosimetria de
mercurio (item 4.2.2). Analisando o grafico da Figura 4.2 p6de-se constatar que
existem diferencas mensuraveis entre as amostras STD e A2. A amostra A2
apresentou os maiores volumes de mercurio intrudido, que por sua vez estao
associados ao maior volume de poros desta amostra. Além disso, nota-se que
a distribuicao de didametros de intrusdo de mercurio da amostra STD é mais
larga, sendo observados didametros de até 0,5 um, enquanto que os maiores
diametros de A2 nao passam de 0,4 um (canto inferior direito da Figura 4.2).
Estes resultados sdo importantes, pois revelam que o mesmo perfil de
porosidade observado para os poros dos produtos acabados STD e A2 (item
3.3.3), também ocorre no compacto verde das amostras. Vale destacar que a
técnica de porosimetria de mercurio € limitada em relagdo aos intervalos de
didmetros de intrusdo detectaveis. Em geral, se obtém uma maior preciséo

para diametros compreendidos entre 0,1 e 5 pm.
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Figura 4.2 Distribuicdo dos diametros de intrusdo de mercurio de STD e A2

(canto e centro).

Os resultados apresentados até o momento comprovam que algumas
diferencgas existentes entre STD e A2 ja sdo observadas antes da sinterizag&o
(volume de poros e distribuigdo de diametros). Dessa forma, maior dominio das
variaveis responsaveis pela formagao de poros no compacto verde (distribuigdo
granulométrica e distribuicdo de tamanhos de particulas), tornou-se
indispensavel nesta etapa do trabalho. A seguir serdo apresentados os

resultados do estudo envolvendo a variavel “distribuicdo granulométrica”.

4.3.2 Resultados Complementares

4.3.2.1 Caracteristicas do p6 atomizado

Na Tabela 4.5 sdo encontrados os resultados de analise quimica dos

granulos FINOS e GROSSOS (previamente selecionados) do p6 atomizado A2.
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Nota-se que as composi¢des quimicas sao muito parecidas, nao havendo
diferengcas apreciaveis, o que descarta a interferéncia desta variavel sobre os
resultados do trabalho.

A Figura 4.3 revela que a morfologia dos granulos varia de acordo com o
seu tamanho. As imagens observadas foram obtidas por microscopia 6tica
digital (MOD — Olympus Mic-D). Quanto menor o granulo, maiores sdo a
tendéncia ao formato esférico e a area superficial. Assim, pode-se dizer que os
granulos FINOS (Figura 4.3(a)) possuem morfologia regular com maior
tendéncia ao formato esférico, enquanto que os granulos GROSSOS (Figura

4.3(c)) apresentam morfologia irregular e menor area superficial especifica.

Tabela 4.5 Analise quimica do p6 atomizado A2.

Oxidos A2

(%) FINOS GROSSOS
P.F. 3,37 3,43
SiO; 56,91 57,16
Al,O; 24,42 24,65
Fe,0; 0,28 0,28
TiO; 0,10 0,09
CcaO 1,07 1,08
MgO 0,43 0,42
K20 0,96 0,96
Na,O 2,42 2,49
Li,O 0,54 0,54
ZrO, 10,16 9,75

P20s 0,15 0,15




Figura 4.3 Micrografias obtidas no MOD de distintas fragées granulométricas do
p6 atomizado A2: (a) < 150 pm, (b) 150 - 300 pm e (c) > 300 pm.

4.3.2.2 Porosidade do compacto verde

Apos a prensagem, os valores de densidade aparente ( p.) dos corpos

de prova revelaram graus de compactagdo muito parecidos entre as
composi¢des granulométricas avaliadas (Tabela 4.6), indicando que o volume
total de poros gerados no compacto verde é o mesmo, independentemente da
distribuicdo do tamanho de granulos utilizada. Isso pode ser confirmado pelos
resultados da analise porosimétrica (Figura 4.4), onde, é possivel notar que o
volume de Hg intrudido nos corpos de prova de todas as composi¢coes

granulométricas testadas também foi praticamente o mesmo.
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Tabela 4.6 Densidade aparente dos corpos de prova verdes.

Corpos de Pc
prova verdes (glcm?®)

C1 1,85 £ 0,01

C2 1,85 £ 0,02

C3 1,86 + 0,01

C4 1,84 £ 0,01

A2 1,83 £ 0,01
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Figura 4.4 Distribuicdo dos didmetros de intrusdo de mercurio (compacto

verde).

Embora o volume de poros seja constante e a distribuicdo de didmetros
de intrusdo de Hg parecida (Figura 4.4), é importante destacar que existem
algumas diferengas entre os compactos verdes analisados. Observa-se que

somente C2, C3 e A2 possuem poros com didametro de intrusédo entre 1,0 e 4,0
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Mm, 0 que pode estar associado ao maior percentual de granulos GROSSOS

utilizado nestas composigdes (Tabela 4.1).

4.3.2.3 Porosidade dos corpos de prova sinterizados

Na Tabela 4.7 sao apresentados os resultados da caracterizagdo da
porosidade dos corpos de prova apos a sinterizacdo. Nota-se que os valores de
AA, ¢,, & e ¢ obtidos para todas as composigbes avaliadas s&o muito
parecidos, o que sugere que a fragdo volumétrica dos poros € igual. Entretanto,
vale mencionar que C1, C2, C3 e C4 possuem um volume total de poros

ligeiramente superior ao padrao A2.

Tabela 4.7 Caracterizagao da porosidade dos corpos de prova sinterizados.

Composigoes

AA (%) én (%) & (%) ¢ * (%)
granulométricas
C1 0,10+0,05 0,26+0,11 8,06+0,20 8,32+0,16
C2 0,12+0,03 0,31+0,08 8,13+0,11 8,44 +0,17
C3 0,10+0,05 0,25+0,12 8,18+0,17 8,42+0,18
C4 0,08+0,02 0,20+0,04 8,32+0,18 8,52+0,16
A2 0,06 £0,01 0,145+0,01 7,59+0,01 7,74+0,01

* 0 valor de p, obtido para o calculo de ¢ foi de 2,740 g/cm®.

Nas condi¢cdes encontradas, em que as microestruturas dos compactos
verdes sao parecidas (volume de poros), e a porosidade apds a sinterizagao é
constante (volume total de poros, porosidade aparente e poros fechados), o
unico efeito possivel causado pelo emprego de diferentes distribuicbes
granulométricas, de acordo com a metodologia adotada, estaria relacionado ao
tamanho e a morfologia dos poros presentes na microestrutura final. Sobre este
aspecto vale destacar que duas amostras podem apresentar o mesmo volume
de poros, porém, com distribuigdes distintas de tamanhos, o que pode ser
suficiente para modificar suas propriedades superficiais como a resisténcia ao

manchamento. Para verificar esta hipbtese, os corpos de prova sinterizados
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foram polidos até a remocdo de 1,0 mm de camada superficial, sendo em
seguida analisados no MEV e avaliados quanto a resisténcia ao manchamento.
Vale destacar que a espessura média dos corpos de prova apos a sinterizagao

foi de 6,0 mm.

4.3.2.4 Resisténcia ao manchamento

Os resultados do ensaio de resisténcia ao manchamento séao
encontrados na Tabela 4.8, e revelam comportamentos semelhantes entre as
composic¢des avaliadas (C1, C2, C3 e C4) e A2. As manchas continuam sendo
observadas mesmo apds o processo de limpeza mais agressivo, com acido
cloridrico (3% v/v), sendo classificadas como irremoviveis e pertencendo a
classe de limpabilidade 1. A unica diferenca observada é em relagao ao agente
manchante verde cromo, aplicado nos corpos de prova da composi¢cao C1,
uma vez que o mesmo foi removido pelo processo de limpeza com pasta
abrasiva alcalina, sendo classificado como 3 (quanto maior a classe de
limpabilidade, mais facil € a remogao da mancha e menos agressivo € o

processo de limpeza no qual a mancha pode ser removida).

Tabela 4.8 Resultados do ensaio de resisténcia ao manchamento dos corpos

de prova polidos.

Agente ou Produto

C2 C3 C4 A2
Manchante
Verde Cromo 3 1 1 1 1
Terra 1 1 1 1 1

Apesar de grande parte dos corpos de prova apresentarem manchas
iremoviveis apds o0s processos de limpeza adotados, foram observadas
diferencas visiveis com relagcdo a intensidade das manchas, onde, as
composi¢cées C1 e C4 possuem manchas com menor e maior intensidade,

respectivamente.



101

4.3.2.5 Analise de Imagens

Foram obtidas 8 micrografias de cada composicéo avaliada (Figura 4.5),
em pontos aleatorios da superficie dos corpos de prova, sendo posteriormente
tratadas e analisadas pelo software Image-Pro 4.5 plus. Os resultados da
analise das imagens sao apresentados nas Tabelas 4.9, 4.10 e 4.11, e nas
Figuras 4.6 e 4.7.

Figura 4.5 Micrografias obtidas no MEV da superficie dos corpos de prova
polidos: (a) C1, (b) C2, (c) C3, (d) C4 e (e) A2.
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A analise das imagens revelou que a distribuicdo de tamanhos de poros
(Figura 4.6 e Tabela 4.10) e a razdo de aspecto (Figura 4.7 e Tabela 4.11) dos
corpos de provas de C1, C2, C3, C4 e A2, sado bastante parecidas, o que
confirma os comportamentos semelhantes dos mesmos no ensaio de
manchamento. Entretanto, merecem destaque as seguintes observagoes:

- A ocorréncia dos maiores diametros de intrusdo de mercurio
observados nos compactos verdes de C2, C3 e A2 (Figura 4.4), potencialmente
atribuidos ao uso de uma maior fragao de granulos GROSSOS, nao afetaram o
perfil de porosidade do material apdés a sinterizacdo, ja que todas as
composi¢des granulomeétricas apresentaram resultados parecidos;

- Todas as composicdes possuem percentuais de poros com diametro
entre 5 e 20 ym (critico ao manchamento) muito préximos, o que justifica o
comportamento parecido em relagao a resisténcia ao manchamento (Tabela
4.8);

- Os poros de C4, em geral, possuem formato mais irregular do que os
apresentados pelas demais composi¢gdes, o0 que pode estar associado ao tipo
de poro formado quando se utiliza um percentual elevado de granulos FINOS.

Neste caso, onde a distribuicdo de tamanhos dos poros é semelhante, a
area de cobertura dos poros parece contribuir para a intensidade da mancha
visualizada. De acordo com a Tabela 4.9, as areas correspondentes aos poros
de C1 (mancha menos intensa) e C4 (mancha mais intensa) séo,

respectivamente, a menor e a maior dentre as amostras analisadas. Na Figura

4.8 este comportamento € confirmado. Nota-se que os valores de AE’
aumentam de acordo com o incremento da area de poros, ou seja, a mancha é

mais intensa onde a area de poros € maior.

Tabela 4.9 Area correspondente aos poros.

Area média de cobertura dos poros / area total da imagem (%)
C1 C2 C3 C4 A2
503+0,58 6,60+0,83 7,28+0,72 8,57+0,66 6,71+0,56
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Figura 4.6 Distribuicdo de didametros dos poros superficiais.
Tabela 4.10 Didmetro médio dos poros superficiais.
Diametro % de Poros
dos Poros C1 C2 C3 C4 A2
60,45+ 59,19+ 60,88 + 58,92 + 62,56
<5um
1,00 0,24 1,58 0,55 0,27
37,76 £ 38,60 36,43 38,81 36,12
5-20 pm
0,84 1,13 1,40 0,73 0,86

1,79 + 2,20 + 2,69 2,27 1,32 +

>20 um
0,25 0,41 0,22 0,17 0,19
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Figura 4.7 Distribuicdo dos valores de razdo de aspecto dos poros superficiais.

Tabela 4.11 Razao de aspecto dos poros superficiais.

Razao de % de Poros
aspecto C1 C2 C3 C4 A2
7784+ 7665+ 7824+ 7256+ 77,30+
1015 0,29 1,29 1,35 1,07 0,00
2057+ 20,35+ 1912+ 2481+ 20,78+
1925 65 0,76 0,72 0,99 0,64
2550 1,59 + 3,00 + 2,64 + 2,63 + 1,92 +
0,40 0,48 0,51 0,43 0,18
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Figura 4.8 Variagdo da limpabilidade de acordo com a area de poros

superficiais dos corpos de provas polidos.

E vélido destacar que a analise das imagens digitais revela a area de
cobertura dos poros em relagdo a area da imagem, e ndo o volume ocupado
pelos mesmos. Em alguns casos onde os poros apresentam morfologia
esférica regular e estao distribuidos homogeneamente no material, a area de
poros pode ter certa relagcdo com o volume. Para o caso em estudo, esta
relacdo ndo é possivel, uma vez que a morfologia dos poros € irregular, e
ainda, a profundidade dos mesmos nao pode ser determinada por este tipo de
analise bidimensional. Dessa forma, comparando as composicoes avaliadas
pode-se atribuir as diferencas das areas de poros a uma possivel orientagcao
dos mesmos, uma vez que o volume observado é muito parecido (Tabela 4.7).
Para as composi¢cées onde a area de poros € maior (C4), a profundidade dos
poros deve ser menor. Ja as composi¢cdes que apresentam menor area de
poros (C1), devem ser constituidas por poros mais profundos. As demais
composicdes (C2, C3 e A2) possuem caracteristicas intermediarias entre as

duas situacdes expostas.
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4.3.2.6 Relagao entre a granulometria do p6é atomizado e a microestrutura

porosa apoés a sinterizagao

Alguns aspectos devem ser considerados para o melhor entendimento
dos resultados obtidos nesta etapa do trabalho:

a) Composicdo com elevado teor de FINOS (C4): neste caso, a

disposigéo inicial dos granulos FINOS favorece a formagdo de uma elevada
quantidade de poros intergranulares apds a prensagem, como ARANTES
[11,26] ja havia observado. Os granulos FINOS sao, em geral, mais densos e
possuem menor capacidade de deformacgao plastica, o que limita a reducéo do
volume de poros do compacto verde, por mais eficiente que seja a etapa de
prensagem. Apos a sinterizagdo, a microestrutura observada € composta por
um numero elevado de poros, cujo somatorio de suas areas justifica a maior
area de cobertura em relagcédo a area da imagem (mancha mais intensa). Além
disso, a morfologia mais irregular dos poros apos a sinterizacéo (Figura 4.7 e
Tabela 4.11) contribui para a maior dificuldade de remocéo das manchas pelos
processos de limpeza.

b) Composicdo com elevado teor de MEDIOS (C1): a boa

deformabilidade dos granulos MEDIOS conferem ao p6 a melhor condigéo
inicial de empacotamento. Embora o volume de poros do compacto verde nao
tenha sido inferior ao das demais composigcdes, a capacidade de deformagao
dos granulos contribuiu para a redugdo do numero de poros, de modo que a
area correspondente aos poros superficiais obtidos apds a sinterizagao fosse a
menor observada (mancha menos intensa).

c) Composicdes com elevados teores de GROSSOS (C3 e A2): os

granulos GROSSOS geram um volume grande de poros no po6 pronto para ser
prensado. Por mais que os granulos GROSSOS se deformem com maior
facilidade (menor densidade), a morfologia irregular dos mesmos prejudica a
reducdo do volume de poros. Dessa forma, no compacto verde podem ser
observados poros intergranulares com diametros elevados, compostos
basicamente por poros residuais e “ocos”. A microestrutura porosa final possui

caracteristicas intermediarias entre (b) e (c).



107

A composicao C2 apresenta propriedades intermediarias entre (a) e (b).

4.4 CONCLUSOES PARCIAIS

Baseado nos resultados dos estudos realizados neste capitulo péde-se

concluir que:

v' Os diferentes perfis de porosidade observados entre os porcelanatos
polidos STD e A2 (capitulo 3), podem ser identificados ja antes da
sinterizagdo. Tanto o compacto verde de A2, quanto o produto
acabado, possuem maior volume de poros e distribuicdo de
didmetros mais estreita que STD. De acordo com os resultados,
existe certa relacdo entre o perfil de porosidade do compacto verde e
a microestrutura porosa obtida apds a sinterizacdo, o0 que
fundamentou o estudo das variaveis envolvidas na formacgdo de
poros durante a conformacdo do material.

v' A distribuicdo granulométrica da massa atomizada A2, nas condi¢des
avaliadas neste trabalho, ndo interfere significativamente sobre a
distribuicdo de tamanhos de poros apresentada pelo produto apds a
sinterizagcdo. Distintas composi¢gbes granulométricas levaram a um
mesmo perfil de porosidade obtido no produto sinterizado.

v" O Unico efeito causado pelo uso de granulos com caracteristicas
distintas foi sobre a area de poros, quantificada por analise de
imagens da superficie. Neste caso, a area ocupada pelos poros tem
relagdo direta com a intensidade com que as manchas sao
visualizadas na superficie do material, ou seja, quanto maior a area,
maior sera a percepg¢ao de manchas.

v Alguns ajustes na curva de distribuigdo granulométrica, como por
exemplo, o uso de um percentual elevado de granulos MEDIOS (150-
300 um), pode contribuir para a redugdo da area de poros da
superficie final, e consequentemente, diminuir a capacidade de

visualizagdo de manchas.
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v Embora existam alguns autores na literatura relacionada ao tema,
que apontam os granulos “ocos” como potenciais responsaveis pela
formagdo de uma microestrutura porosa critica ao manchamento,
neste trabalho ndo foram encontrados indicios que confirmem esta
hipbtese.

Sabendo que a granulometria do pdé atomizado ndo afeta
significativamente as caracteristicas da microestrutura porosa final do
porcelanato, e consequentemente, a resisténcia ao manchamento, o capitulo
seguinte apresenta um estudo sobre a influéncia de outra variavel fundamental

que atua na formacgao dos poros: a distribuicdo do tamanho de particulas.
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CAPiTULO 5 EFEITO DO TAMANHO DE PARTICULAS SOBRE A
MICROESTRUTURA POROSA DE PORCELANATO

E conhecido que a porosidade do porcelanato resulta da incompleta
densificagdo do material ao longo das etapas de processamento. De acordo
com a literatura, as caracteristicas do compacto verde e o tratamento térmico
utilizado durante a sinterizacdo, determinam a microestrutura porosa do
produto final, e consequentemente, suas propriedades. No capitulo 4 foi
realizado um estudo sobre a influéncia da granulometria do pé atomizado sobre
a geracao de poros e o manchamento do porcelanato. O capitulo 5, por sua
vez, apresenta os resultados de um estudo envolvendo a distribuicdo do
tamanho de particulas (DTP) sobre a formacgado de poros do compacto verde
(poros intragranulares) e do produto final. Para isso, foram provocadas
alteragdes na DTP de uma massa padrdo através da moagem das matérias-

primas que a compde em distintas condigdes.

5.1 OBJETIVOS DO CAPITULO

Dentro do contexto apresentado, os objetivos pertinentes a esta etapa

da investigagao foram:

v’ Identificar como a DTP atua sobre a microestrutura porosa do
porcelanato, antes (compacto verde) e depois da sinterizagdo
(produto final);

v" Desenvolver um método confiavel para avaliar a influéncia da DTP
das matérias-primas sobre o processo de densificacdo do
porcelanato;

v" Avaliar o potencial individual das principais matérias-primas sobre a
formacao de poros e a tendéncia ao manchamento;

v" Determinar quais sao as melhores condicbes de moagem para que o

manchamento do produto seja minimizado.
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5.2 MATERIAIS E METODOS

A formulagdo de uma massa de porcelanato técnico é baseada no uso
de matérias-primas que devem conferir a plasticidade exigida para a obtencéo
do compacto verde e o grau de fusibilidade necessario para que o produto
atinja as propriedades desejadas. Conforme visto no item 2.2.1, as principais
matérias-primas utilizadas neste tipo de formulacdo s&o argilas de cor de
queima branca e feldspatos sddicos e/ou sédico-potassicos. Outras matérias-
primas sao utilizadas em pequenas quantidades como: quartzo, areias
feldspaticas e caulim. Como cada matéria-prima atua de maneira distinta sobre
a evolugado da microestrutura do produto, para alcangar o maior dominio das
variaveis envolvidas no processo, torna-se imprescindivel conhecer a
contribui¢ao oferecida por cada uma.

Esta fase do trabalho foi concentrada no estudo que avalia a influéncia
da etapa de moagem sobre a obtencdo da microestrutura porosa do
porcelanato. Para o desenvolvimento do estudo foram utilizadas as matérias-
primas que compdéem a massa do porcelanato polido A2 (caracterizado nos
capitulos 3 e 4), cuja formulagédo € apresentada na Tabela 5.1. As informagdes
que constam na Tabela 5.1 foram fornecidas pela empresa parceira deste

projeto.

Tabela 5.1 Formulagdo da massa do porcelanato A2.

Matéria-Prima % em massa
A2
Feldspato 51,5
Argilal 18,4
Caulim 14,5
Argila ll 49
Alumina 3,9
Zirconita 3,9
Frita 2,9
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5.2.1 Moagem da massa padrao

A distribuicdo de tamanhos de particulas (DTP) de uma massa ceramica
depende diretamente do grau de moagem do conjunto de matérias-primas, e
pode ser controlada, dentre outros, pelas condigcbes empregadas: tempo,
massa do material, carga de bolas, etc. Geralmente utiliza-se o residuo de
moagem da massa como parametro de avaliagcdo do grau de cominui¢cdo
alcancado, ou ainda, como indicativo do tamanho médio de particulas da
composicao processada. Dessa forma, a variagdo do tempo de moagem
provoca mudangas no grau de cominuigdo atingido, e consequentemente, na
DTP.

Inicialmente, a massa padrao A2 foi obtida pela dosagem e mistura das
mateérias-primas previamente secas nas propor¢oes observadas na Tabela 5.1.
Tal composi¢éo foi moida em um moinho rapido do tipo “periquito” (Certech ST-
242) de modo que fossem obtidas trés suspensdes com residuos de moagem
distintos. Para isso, o tempo de moagem variou (14 min, 10 min e 7,5 min) e as
demais condi¢gdes foram padronizadas: moinho (1000 mL), carga de bolas de
alumina (600 g de bolas grandes e 585 g de bolas pequenas), massa de
sélidos (300 g), massa de agua (180 g) e teor de defloculante (1,8 g). Foi
utilizado silicato de sédio comercial como defloculante. Apés cada moagem o
moinho foi descarregado de maneira a aproveitar o maximo de suspensao

obtida, e na sequéncia, determinou-se a densidade da suspensdo (p,)

através de um picnédmetro (modelo 108 - tara 200). Por sua vez, a suspensao
contida no picnémetro foi vertida sobre uma peneira de malha com abertura de
45 pm (#325 mesh) para a obtengdo do residuo de moagem, através da
secagem e pesagem das particulas retidas na malha (> 45 uym). Outra parte da
suspensao (passante em malha #250 mesh) foi submetida ao ensaio de
sedimentometria de raios X para a determinacdo da DTP, conforme descrito no
item 3.3.3.1. O restante da suspensdo foi seco em estufa elétrica a 110°C
durante 24 horas. Apds a secagem determinou-se a densidade absoluta dos

solidos p; (obtida por picnometria de gas hélio).
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5.2.2 Moagem das matérias-primas

A metodologia aplicada nesta fase do trabalho foi dividida em trés
etapas, conforme ilustra o esquema apresentado na Figura 5.1. O objetivo do
esquema é contribuir estritamente para o melhor entendimento sobre a

sequéncia dos procedimentos adotados.

Frapa

Pr
| 21 min ‘ | 18,5 min H 12,5 min ‘ Peump ‘
Residuo (44um)

. Pc.
Porosimetria de Hg

Mistura das
suspensoes
T =3:I:I:I:::I:I:Z:I:I:I:I:::I:::.’: I:I:::::::::I:.’:;': Umidificagﬁo e ;.- ...... e Wi
: Granulagdo
Pr l Pr
: Pausp tzmin | | Prensagem | | 14 min Pausp
H Residuo (44pm) : i Residuo (44pm)
F1 Moagem ‘ Secagem ‘ Moagem F2
3| Feldspato : ¢ Feldspate | 53,1 %
I gl | 380 i . = - Argila | .
- — Composigdo Padrio | ‘ Queima ‘ i{| Composigdo Padrio -
H aulim 30,0 % . H - Caulirm 17,8 %
H - Sem Feldspato i Sem Argila | -
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AE*

Figura 5.1 Esquema ilustrativo da metodologia adotada para a avaliagdo da
influéncia do grau de moagem das matérias-primas individuais

sobre a formagao de poros (Etapas 1, 2 e 3 do item 5.2.2).

Etapa 1: foram selecionadas as matérias-primas que participam
efetivamente (maior percentual) sobre a formulagdo da massa A2 para serem
avaliadas neste estudo, ou seja, Feldspato e Argila |. Cada matéria-prima foi

moida individualmente nas mesmas condi¢gdes detalhadas no item 5.2.1,
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utilizando trés tempos de moagem distintos. As suspensdes obtidas foram

analisadas quanto a p,,, residuo de moagem e DTP.

Etapa 2: paralelamente, outras duas suspensdes foram preparadas de
modo que uma delas ndo apresentasse Feldspato e a outra Argila |, sendo
denominadas F1 e F2, respectivamente. Para isso, a composicédo padrao de A2
(Tabela 5.1) foi alterada através da exclusdao dessas matérias-primas,
necessitando assim ser rebalanceada, mantendo as proporgdes observadas
originalmente entre os demais componentes iniciais (Tabela 5.2). F1 e F2
foram moidas durante o tempo de 12 e 14 min, respectivamente, para que o
residuo obtido na malha #325 mesh pudesse ser inferior a 0,5%, ou seja,
préximo ao residuo de uma massa industrial. Foram determinados também os

valores de pg,, em F1 e F2.

Tabela 5.2 Composicao de A2 rebalanceada.

Matéria- % em massa
Prima F1 F2
Feldspato - 63,1
Argila | 38,0 -
Caulim 30,0 17,8
Argila Il 10,0 5,9
Alumina 8,0 4,8
Zirconita 8,0 48
Frita 6,0 3,6

Etapa 3: uma vez obtidas as suspensdes de Feldspato e Argila | em trés
condigbes distintas de moagem cada (Etapa 1), o procedimento adotado
consistiu em mistura-las individualmente as respectivas suspensdes da
composi¢cao padrao (Etapa 2) através de uma adigao volumétrica quantitativa,
na qual a formulacao inicial de A2 deveria ser reproduzida (Tabela 5.1). Neste
sentido, os calculos foram feitos com base na massa seca dos solidos

presentes nas suspensdes, o que pbédde ser determinado pela equagao 5.1,
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onde, pg,, € a densidade da suspensé@o, p, € a densidade absoluta dos

sélidos e V.., € o volume da suspensé&o.

Psusp ~ 1
M s :VSusp - Pr (S—PJ (51)
pr—1

Susp

Assim, conhecendo a massa de solidos num determinado volume de
suspensao, foi possivel determinar os volumes necessarios de cada suspensao
a serem misturados, para que a formulacao inicial de A2 fosse reproduzida.
Vale mencionar que antes e depois de cada mistura volumétrica as suspensodes
foram mantidas sobre agitacdo mecéanica durante 15 min, utilizando uma
rotacdo de 800 rpm. Na sequéncia, uma parte do volume das suspensdes
obtidas apds a mistura foi analisada em relagdo a DTP. Os volumes restantes
destas suspensdes foram submetidos a secagem em estufa elétrica na

temperatura de 110°C durante 24 horas.

5.2.3 Obtencao e caracterizagao dos corpos de provas

Os procedimentos descritos a seguir foram aplicados para processar o
material apds a secagem de cada suspensao obtida nos itens 5.2.1 € 5.2.2. A
regido da Figura 5.1 que se encontra sem pontilhado apresenta as etapas de
processamento e os ensaios realizados.

Com a evaporacdo de toda agua contida nas suspensodes, os solidos
foram desagregados cuidadosamente em um almofariz de porcelana até
passagem completa em malha #42 mesh (abertura de 350 pm). As massas
resultantes foram umidificadas (6,0% de umidade) e granuladas através da
passagem em peneira de abertura igual a 650 um. O procedimento de
passagem na peneira foi repetido trés vezes, garantindo a homogeneidade e a
qualidade da granulagdo. Uma vez que o volume de poros do compacto verde
e do material sinterizado ndo dependem do tamanho e da morfologia do pé
atomizado, conforme indicam os resultados do capitulo 4, a etapa de
granulagao do pé em laboratério € favorecida. As massas granuladas foram
isoladas dentro de sacos plasticos, permanecendo em “descanso” por 24

horas, o que permitiu que distribuicdo da umidade dentro de cada granulo e
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entre os granulos do material fosse considerada homogénea. Para cada
condicdo avaliada foram preparados varios corpos de prova de dimensdes 6,0
x 2,0 cm, através da prensagem do po granulado em prensa manual de
laboratério, usando uma pressao de 5,4 ton (450 kgf/cm?).

Os corpos de prova verdes foram secos em estufa elétrica a 110°C até
peso constante, sendo em seguida avaliados quanto a densidade aparente
(método de imersdo em mercurio liquido) e caracterizados em relagédo a
porosidade através da técnica de porosimetria de mercurio. Apds a secagem,
os corpos de provas correspondentes a cada condicdo avaliada foram
sinterizados em forno elétrico de laboratério em quatro temperaturas distintas
(curva de gresificacéo), o que possibilitou a determinacdo da temperatura na
qual ocorreu a maxima densificacdo do material (minima absor¢céo de agua e
maxima retragao linear de queima).

A caracterizacdo da porosidade dos corpos de prova sinterizados e as
propriedades medidas basearam-se nos ensaios descritos nos itens 3.2.2,

3.2.4, 3.2.5 e 3.2.6: absorgado de agua ( AA), retragao linear de queima (RLQ),
porosidade aparente (¢, ), porosidade fechada (¢. ), porosidade total (& ), grau
de densificagéo (¢ ), MEV, andlise de imagens e diferenca de coloragdo (AE").

Os corpos de provas selecionados para analise no MEV foram aqueles
sinterizados na temperatura em que a maxima densificacdo do material havia

sido atingida, conforme observado nas curvas de gresificagao.
5.3 RESULTADOS E DISCUSSOES
5.3.1 Parametros de moagem e caracteristicas das suspensoes

A Tabela 5.3 apresenta os parametros de moagem utilizados para a
obtencdo de suspensdes com residuos distintos. Nota-se que conforme
aumenta o tempo de moagem os residuos de particulas retidas na malha #325
mesh diminuem, indicando o aumento do grau de cominui¢cdo atingido. Em

relacdo a densidade das suspensdes, observa-se que néo existem grandes
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variagdes, pois o volume de agua e a massa de sélidos utilizados no preparo

das mesmas foram constantes.

Tabela 5.3 Parametros de moagem e propriedades das suspensdes.

Tempo de Residuo na malha

Suspensées moagem #325 mesh Po Pr
(minutos) (% em massa) (gfem’) (glem’)

14 0,5 1,66

Massa A2 10 2,0 1,66 2,835 + 0,001
7,5 4,3 1,66
21 21 1,67

Feldspato 18,5 4,3 1,66 2,898 + 0,002
12,5 8,9 1,66
16 1,9 1,65

Argila | 10,5 3,5 1,65 2,732 £ 0,001
6,5 8,9 1,65

F1 12 0,5 1,65 2,853 £ 0,001

F2 14,5 0,5 1,67 2,896 + 0,002

De acordo com o relatado no item 5.2.2, as distintas suspensdes de
Feldspato e Argila | foram misturadas com as suspensdes F1 e F2,
respectivamente. O volume exato de cada suspensdo misturada foi calculado

com base na equagao 5.1, utilizando os valores de p;,, € pg, apresentados na

Tabela 5.3. Para facilitar a identificacdo das suspensdes obtidas apds as
misturas, foram estabelecidas as seguintes codificagdes:

- Fdsp 2,1%: suspenséao de Feldspato com residuo de 2,1% + F1;

- Fdsp 4,3%: suspenséo de Feldspato com residuo de 4,3% + F1;

- Fdsp 8,9%: suspenséo de Feldspato com residuo de 8,9% + F1;

- Arg 1,9%: suspensao da Argila | com residuo de 1,9% + F2;

- Arg 3,5%: suspensao da Argila | com residuo de 3,5% + F2;

- Arg 8,9%: suspenséo da Argila | com residuo de 8,9% + F2.
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Além disso, as suspensdes contendo os distintos residuos da massa A2
também foram codificadas:

- Mass 0,5% (padrao): suspensio da Massa A2 com residuo de 0,5%. A
suspensdao da massa A2 apresentando residuo de 0,5% foi considerada
padrao, pois este valor € parecido com o utilizado em condi¢des industriais;

- Mass 2,0%: suspensao da Massa A2 com residuo de 2,0%;

- Mass 4,3%: suspensio da Massa A2 com residuo de 4,3%.

5.3.2 Efeito da moagem sobre a distribuicdo do tamanho de particulas
(DTP)

O grau de cominuicdo de uma massa ceramica € incrementado
conforme ocorre o aumento do tempo de moagem. Neste caso, o tamanho
médio das particulas do material deve ser reduzido, uma vez que o residuo
obtido em malha #325 mesh é menor. Tal comportamento péde ser observado
para o caso em estudo. As Figuras 5.2, 5.3 e 5.4 mostram os graficos de DTP
obtidos para a suspensao da massa A2 e para a mistura das suspensdes com
distintos residuos de Feldspato e Argila |, respectivamente. Nota-se que o
aumento do grau de moagem (menor residuo na malha #325 mesh) provoca a
reducdo do tamanho médio das particulas maiores que 1 ym em todos os
casos analisados (Tabela 5.4 e Figuras 5.2, 5.3 e 5.4). Somente para a Argila |
(Tabela 5.4 e Figura 5.4) os resultados indicaram que a moagem realizada
também reduziu efetivamente o tamanho das particulas mais finas (menores

que 1 um).

Na Tabela 5.4, sdo encontrados os principais parametros de avaliagao
das curvas de DTP, dentre os quais D5y se destaca por ser um parametro
estatistico que representa o diametro médio das particulas quando o percentual
de massa acumulada € igual a 50%. Os maiores valores de Dsy estédo
associados a uma menor eficiéncia atingida no processo de moagem. Para
efeito de comparagado a curva de DTP da suspensdo padrao mass 0,5% foi
adicionada aos graficos das misturas Fdsp (Figura 5.3) e Arg (Figura 5.4).

Nota-se que os valores de D5y das suspensdes Fdsp sdo maiores do que os



118

apresentados pelas suspensdes Arg, o que confirma a maior capacidade de
reducdo do tamanho médio das particulas da Argila | em relagdo ao Feldspato,

para residuos de moagem semelhantes.
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Figura 5.2 DTP de Mass moida (distintos residuos na malha #325 mesh).
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Figura 5.3 DTP de Fdsp moido (distintos residuos na malha #325 mesh).
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Figura 5.4 DTP de Arg moida (distintos residuos na malha #325 mesh).

Tabela 5.4 Parametros de avaliacado das curvas de DTP.

Suspensoes Dso (um) % <10pum % <1 pum
Mass 0,5% (Padrao) 3,9 74,5 8,5
Mass 2,0% 5,0 73,2 7,6
Mass 4,3% 5,3 70,5 7,2
Fdsp 2,1% 3,0 82,5 9,0
Fdsp 4,3% 4.1 72,5 8,1
Fdsp 8,9% 4.8 67,7 7,8
Arg 1,9% 2,3 86,2 17,0
Arg 3,5% 2,6 84,5 13,3
Arg 8,9% 3,0 79,2 4,0

5.3.3 Efeito da DTP sobre a microestrutura verde

119

A Tabela 5.5 relaciona o Dsg das curvas de DTP, com os valores de

densidade aparente (p.) dos corpos de prova verdes e o volume de Hg
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intrudido (porosimetria de Hg), em cada condi¢ao avaliada. As Figuras 5.5, 5.6
e 5.7 apresentam os graficos de porosimetria de mercurio de Mass, Fdsp e Arg,

respectivamente.

Tabela 5.5 Valores de Dsp, densidade aparente ( p. ) € volume de Hg intrudido.

Corpos de Dsg Pe Volume de Hg intrudido
prova verdes (um) (glcm?) (cm® de Hg/g)
Mass 0,5% 3,9 1,67 £ 0,01 0,206
Mass 2,0% 50 1,68 £ 0,01 0,195
Mass 4,3% 53 1,70 £ 0,01 0,177
Fdsp 2,1% 3,0 1,68 + 0,01 0,199
Fdsp 4,3% 4,1 1,69 £ 0,01 0,197
Fdsp 8,9% 4,8 1,70 £ 0,01 0,156
Arg 1,9% 2,3 1,64 + 0,01 0,223
Arg 3,5% 2,6 1,65 + 0,01 0,218
Arg 8,9% 3,0 1,66 £ 0,01 0,207

O comparativo entre as curvas de porosimetria de Hg (Figuras 5.5, 5.6 e
5.7) e as curvas de DTP (Figuras 5.2, 5.3 e 5.4), indica que o uso de diferentes
DTPs para uma determinada massa ceramica altera significativamente o
volume de poros dos corpos de provas verdes, obtidos por prensagem. Neste
sentido, os dados da Tabela 5.5 comprovam que o aumento do valor de Ds,
dentro de cada condigao avaliada (Mass, Fdsp e Arg), sempre € acompanhado
pelo aumento da densidade aparente e diminui¢do do volume de Hg intrudido
nos corpos de prova, ou seja, o uso de suspensdes contendo particulas mais
grosseiras (Dsp maior) contribui para o aumento do grau de densificacédo do
compacto verde, uma vez que o volume de poros gerados € menor (volume de
Hg que penetra nos corpos de prova € menor) e a densidade aparente € maior.

Estes resultados estdo de acordo com o observado na literatura [42] e
confirmam que o uso de particulas de tamanho maior causa o aumento da
densidade aparente do compacto verde. Isso acontece porque o

empacotamento destes tipos de particulas no interior dos granulos, durante a
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etapa de granulacéo (item 5.2.3), ocorre de maneira eficiente, favorecendo a
obtengdo de granulos com menor volume de poros intragranulares. Neste
sentido, a dificuldade de empacotamento da massa Arg (menor densidade
aparente) é justificada pelo emprego do maior percentual de particulas finas

dentre as massas analisadas.
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Figura 5.5 Distribuigdo dos didmetros de intrusdo de mercurio de Mass.

Em relagao a distribuicdo de didmetros de intrusdo de Hg, nota-se que o
comportamento apresentado entre os corpos de prova verdes de Fdsp 2,1%,
Fdsp 4,3% e Fdsp 8,9% (Figura 5.6) e Arg 1,9%, Arg 3,5% e Arg 8,9% (Figura
5.7), ndo sdo muito discrepantes. Os corpos de prova de Mass 0,5%, Mass
2,0% e Mass 4,3% apresentam distribuicdo de didametros parecidas. Isso indica
que as distintas condi¢bes de moagem utilizadas neste trabalho, tanto para o
Feldspato e a Argila I, quanto para a Massa A2, provocam maiores alteragcoes
sobre o volume de poros do compacto verde do que sobre a distribuicdo dos
seus diametros.

Quando se compara o padrdao Mass 0,5% com as demais situagdes

encontradas em Fdsp e Arg, nota-se que o uso do Feldspato nas condi¢des de
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moagem avaliadas, contribui mais para a redugdo do volume de poros do

compacto verde do que a Argila | (Tabela 5.5).
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Figura 5.6 Distribuicdo dos diametros de intrusdo de mercurio de Fdsp.
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5.3.4 Sinterizagao dos corpos de prova verdes

Os corpos de prova verdes da Massa A2 e das formulagdes contendo
Feldspato e Argila | em distintos graus de moagem, foram sinterizados em
quatro temperaturas diferentes e avaliados quanto ao grau de densificacédo
atingido em cada temperatura. A temperatura 6tima de sinterizacdo (T, ) €
aquela na qual a absorgao de agua é igual a zero (ou muito préxima de zero) e
a retragdo linear de queima é maxima, ou seja, onde houver a maxima

densificagdo do material. Para a determinacdo de T foram construidas

max ?

curvas de gresificagdo com base nos valores de absor¢cdo de agua (AA) e

retracdo linear de queima (RLq ), obtidos para cada temperatura selecionada.
As Figuras 5.8, 5.9 e 5.10 mostram as curvas de gresificacdo de Mass, Fdsp e
Arg, respectivamente. As T, obtidas para cada condi¢do avaliada foram:
Mass 0,5% = 1200°C, Mass 2,0% = 1220°C, Mass 4,3% = 1240°C; Fdsp 2,1%
= 1230°C, Fdsp 4,3% = 1230°C, Fdsp 8,9% = 1250°C; Arg 1,9% = 1230°C, Arg
3,5% = 1250°C, Arg 8,9% = 1250°C.
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Figura 5.8 Curva de gresificagao de Mass.
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Figura 5.10 Curva de gresificacao de Arg.

Conforme descrito no item 2.3.1.4, o processo de densificagao durante a

sinterizagcdo do porcelanato envolve a formagao de fase liquida. Quanto menor
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o tamanho das particulas, maior é a superficie especifica livre que participa do
processo de sinterizacdo, e menor € a temperatura de formacdo da fase
liguida. Para todos os casos analisados o aumento do grau de moagem

provoca a reducdode T ., .

Em relagcédo ao padrao Mass 0,5% (Figura 5.8), o uso de particulas mais
grosseiras de Feldspato (Figura 5.9) e Argila | (Figura 5.10) provoca o aumento

gradual de T conforme aumenta o residuo de moagem, tornando a massa

max ?

do produto menos reativa.

5.3.5 Caracterizagao fisica dos corpos de prova sinterizados

Durante a sinterizacdo, a viscosidade da fase liquida formada diminui
com o aumento da temperatura, o que facilta o acesso aos poros
interconectados do material e contribui para o rearranjo das particulas. O
sistema inicial de poros interconectados progride para a perda da conectividade
com o avanco da sinterizacdo e a formacdo de poros fechados se inicia. A

temperatura adequada para a obtencdo da maior densidade (T, ) € aquela na

max
qual a porosidade aparente é nula (ou muito préxima de zero) e a porosidade
fechada é minima. Neste ponto, a retragao linear de queima atinge o seu maior
valor e a absorcdo de agua o menor. Dessa forma, os corpos de prova
submetidos a caracterizagdo fisica foram aqueles sinterizados na T,

determinada com base nas curvas de gresificagao (Figuras 5.8, 5.9 e 5.10).

A Tabela 5.6 apresenta os valores de AA, RLq, ¢,, ¢, € e ¢ dos
corpos de prova analisados. Os resultados indicam que o aumento do residuo
de moagem de Mass ndo provocou alteragbes expressivas sobre as
propriedades medidas. A maior variacdo ocorreu em relacdo a porosidade
fechada ¢, passando de 9,42% (Mass 0,5%) para 10,71% (Mass 4,3%).

Para as massas Fdsp e Arg, nota-se que o uso de particulas mais
grosseiras de Feldspato e Argila |, respectivamente, causa a redugéo da RLq e
o0 aumento da ¢. . Isso indica que a diminuigdo do grau de densificagéo ¢ dos

corpos de prova é resultado da menor reatividade obtida na sinterizagao.
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Tabela 5.6 Caracterizagao fisica dos corpos de prova sinterizados.

Corpos de AA RLq £ & e*
provas (%) (%) (%) (%) (%) ’

Mass 0,5% 0,12+ 11,7+ 0,21+ 942 + 9,63 + 0,92
0,04 0,2 0,09 0,12 0,10

Mass 2,0% 0,08 £ 11,3+ 0,23 + 10,03 + 10,26 + 0,91
0,02 0,1 0,11 0,15 0,12

Mass 4,3% 0,03 % 11,2+ 0,08 + 10,71 10,79+ 0,91
0,01 0,1 0,06 0,09 0,07

Fdsp 2,1% 0,09+ 116 £ 0,22 + 8,44 + 866+ 0,93
0,00 0,1 0,05 0,07 0,06

Fdsp 4,3% 0,09+ 10,5+ 0,21+ 10,60 + 10,81+ 0,91
0,00 0,0 0,06 0,07 0,07

Fdsp 8,9% 0,10t 10,2 £ 0,26 12,91 13,177+ 0,89
0,00 0,0 0,10 0,10 0,10

Arg 1,9% 0,09 + 12,4 £ 0,28 + 8,58 + 8,86+ 0,93
0,01 0,2 0,11 0,13 0,12

Arg 3,5% 0,10 + 12,0 + 0,24 + 10,07 10,31+ 0,91
0,00 0,1 0,08 0,06 0,07

Arg 8,9% 0,09 + 11,2+ 0,21+ 11,45 11,66+ 0,90
0,00 0,1 0,05 0,15 0,11

* o valor de p, obtido para o calculo de ¢ foi de 2,690 glcm?.

Quando a porosidade do padrédo Mass 0,5% é comparada com as
apresentadas pelas massas Fdsp e Arg, verifica-se que existem duas situagdes
nas quais houve reducdo de ¢. e ¢, com ligeiro incremento de ¢: Fdsp 2,1%
e Arg 1,9%.

Confrontando as caracteristicas dos compactos verdes (Tabela 5.5) com
os resultados obtidos para os corpos de prova sinterizados (Tabela 5.6),
observa-se que as massas que apresentavam inicialmente os maiores volumes

de poros, foram aquelas que atingiram maior grau de densificacdo durante a
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sinterizacdo. Isso acontece porque embora o uso de particulas finas seja a
principal causa de um empacotamento reduzido do compacto verde, durante a
sinterizacao estes tipos de particulas propiciam o aumento da reatividade do
material e do conteudo de fase liquida, contribuindo para o processo de
densificacdo. Neste caso, a capacidade de eliminagao de poros durante a
sinterizacdo pode se acompanhada pela retragao linear de queima dos corpos

de prova.

5.3.6 Analise de imagens e manchamento

As Figuras 5.11, 5.12 e 5.13 apresentam as micrografias obtidas no
MEV das superficies dos corpos de prova polidos de Mass, Fdsp e Arg,
respectivamente.

Os resultados da analise de imagens foram organizados em graficos de
distribuicao de diametros de poros e razdo de aspecto em fung¢ao do percentual
de poros acumulados, conforme ilustram as Figuras de 5.14 a 5.19. A Tabela
5.7 apresenta os percentuais correspondentes a area de poros e a intervalos
especificos de diametro médio e razdo de aspecto. Para facilitar a interpretacao
dos resultados, foram inseridos na Tabela 5.7 os valores de AE* obtidos apds o

ensaio de manchamento.



Figura 5.11 Micrografias obtidas no MEV da superficie dos corpos de prova
polidos de Mass: (a) e (b) Mass 0,5%, (c) e (d) Mass 2,0%, (e) e (f)
Mass 4,3%.



Figura 5.12 Micrografias obtidas no MEV da superficie dos corpos de prova
polidos de Fdsp: (a) e (b) Fdsp 2,1%, (c) e (d) Fdsp 4,3%, (e) e (f)
Fdsp 8,9%.



Figura 5.13 Micrografias obtidas no MEV da superficie dos corpos de prova
polidos de Arg: (a) e (b) Arg 1,9%, (c) e (d) Arg 3,5%, (e) e (f) Arg
8,9%.
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Tabela 5.7 Resultados da analise de imagens e de AE* de Mass, Fdsp e Arg.

Amostras % de poros % de poros com % de poros AE*
com didmetro razao de por unidade
5-20 ym aspecto1,0-1,5 de area
Mass 0,5% 35,37 £ 0,23 65,23 £ 0,25 4,51+0,40 1,93
Mass 2,0% 39,07 £ 0,16 54,43 £ 0,35 5,14 £ 0,75 2,45
Mass 4,3% 40,94 + 0,38 55,69 £ 0,36 6,34 + 0,89 5,72
Fdsp 2,1% 41,85+0,43 53,08 £ 1,61 4,32 +£0,76 1,34
Fdsp 4,3% 41,62 £ 0,25 58,53 £ 1,42 5,51+ 0,64 577
Fdsp 8,9% 42,50 + 0,31 56,30 £ 1,33 6,71+ 0,93 6,12
Arg 1,9% 37,14 £ 0,17 56,08 £ 0,86 4,48 + 0,48 1,85
Arg 3,5% 44,98 + 0,22 52,76 + 0,97 6,23 £ 0,71 2,90
Arg 8,9% 46,04 + 0,47 55,00 £ 0,79 7,57 £ 0,66 4,27

Com base nos resultados de analise de imagens e manchamento

(Tabela 5.7), merecem destaque os seguintes comentarios:

v' Em todos os casos analisados o aumento do residuo de moagem de

Mass, Fdsp e Arg contribuiu para o aumento do tamanho médio dos
poros observados no material sinterizado. Esta tendéncia foi
confirmada pelo incremento da area ocupada pelos poros em relagao
a area das imagens conforme o residuo aumentava.

Em relagdo as demais massas avaliadas o padrao Mass 0,5%
apresentou porosidade com maior tendéncia ao formato esférico.
Nota-se que os valores de AE* aumentaram de acordo com o
aumento do residuo de moagem, ou seja, a limpabilidade da

superficie é prejudicada conforme o grau de moagem diminui.

v. As massas Fdsp 2,1% e Arg 1,9% apresentaram resultados

ligeiramente melhores que o padrdo Mass 0,5%, uma vez que os
valores de AE* obtidos foram menores. Isso indica que uma moagem
menos controlada do Feldspato e da Argila |, em relagdo ao padrao
Mass 0,5%, com residuos de aproximadamente 2,0%, & viavel. Neste

caso, os valores de AE* parecem depender mais da area de poros do
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que da distribuicdo dos seus diametros, pois nos dois casos citados o
percentual de poros com didmetro critico ao manchamento (entre 5 e
20 pm) foi superior a Mass 0,5%, porém a area de poros quantificada

foi menor.

5.3.7 Relagao entre as propriedades avaliadas antes e depois da

sinterizagao

Para facilitar a interpretagcao dos resultados obtidos neste capitulo, foram
construidos graficos que permitissem avaliar a influéncia do residuo da massa
A2 sobre as propriedades do material (Figura 5.20), e a participagéo individual
das matérias-primas Feldspato e Argila | sobre a formacao de poros fechados e

o manchamento (Figuras 5.21 e 5.22).
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Figura 5.20 Variag&o de Dsg, ¢ € AE* com o grau de moagem da massa A2.
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De acordo com a Figura 5.20 a diminuicdo do grau de moagem da
massa A2 (maior residuo em peneira 44 ym) provoca o aumento do tamanho
médio das particulas que irdo compor os granulos do material. Embora nestas
condi¢gdes o grau de densificagcdo do compacto verde seja maior, 0 aumento
Dso € acompanhado pelo incremento do percentual de poros fechados, devido
a menor reatividade conferida a massa durante a sinterizagdo. Por meio do
polimento dos corpos de prova sinterizados, os poros fechados séo revelados a
superficie e agem de maneira negativa sobre 0 manchamento, de maneira a
aumentar a intensidade com que as manchas sao observadas, conforme ocorre
0 aumento de sua ocorréncia.

A maneira mais adequada de avaliar os resultados apresentados nas
Figuras 5.21 e 5.22 consiste em compara-los aos obtidos para o padrao Mass
0,5% (Figura 5.20). Para facilitar a interpretagdo dos resultados sugere-se que
as figuras sejam avaliadas da seguinte forma: quanto menor a inclinagéo das
curvas menor é o efeito causado pelo aumento do residuo de moagem sobre
as propriedades do material. O comportamento geral observado tanto para o
Feldspato (Figura 5.21) como para a Argila | (Figura 5.22) é parecido com
aquele apresentado pela massa A2 (Figura 5.20). Entretanto, algumas
observacodes importantes devem ser feitas:

v O efeito causado pela variagdo do grau de moagem do Feldspato

sobre as propriedades do material € maior do que o provocado pela
Argila I. Uma pequena variagéo do residuo de moagem do Feldspato
pode alterar significativamente o volume de poros e a limpabilidade
da superficie polida. Entretanto, a adicdo de Feldspato com residuo
de moagem de até 2,1% na massa A2 (Fdsp 2,1%) pode ocorrer sem
o0 comprometimento das propriedades.

v' As variagdes do residuo de moagem da Argila | ndo provocaram
mudancas tao expressivas sobre as propriedades da massa como foi
observado para o Feldspato. Os resultados obtidos indicaram que a
adicdo da Argila | na massa A2 é viavel quando se utiliza residuos de

moagem em até 1,9% (Arg 1,9%).
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5.4 CONCLUSOES PARCIAIS

Apds a andlise dos resultados pdde-se chegar as seguintes conclusoes:

v O grau de densificagdo do compacto verde varia de acordo com a
DTP da massa preparada. Conforme diminui o tempo de moagem o
tamanho médio das particulas aumenta e a formacédo de granulos
mais densos durante a etapa de granulagcdo é favorecida. Nestas
condi¢des, sao alcancados maiores valores de densidade aparente
para o compacto verde devido a redugcdo do volume de poros
intragranulares. Entretanto, o uso de particulas com diametro maior
provoca o aumento do volume e didmetro de poros fechados do
material devido a menor reatividade obtida durante a sinterizagao, o
que piora a limpabilidade da superficie polida. Dessa forma, pode-se
dizer que o manchamento depende diretamente da DTP da massa.

v" O método de mistura de suspensdes, desenvolvido para avaliar a
influéncia do tamanho de particulas das matérias-primas individuais
sobre o processo de densificagdo da massa A2, mostrou-se eficiente,
uma vez que a intimidade de mistura das particulas e a
homogeneidade da suspenséo resultante foram garantidas.

v" Pequenas variagdes do tamanho médio de particulas de Feldspato
sdo capazes de provocar alteragdes significativas na microestrutura
porosa da massa, e assim, modificar a resisténcia ao manchamento
da superficie polida. No caso da Argila |, nota-se que as
propriedades do material sinterizado sdo menos afetadas pelas
variagdes do tamanho de particulas. Assim sendo, é possivel utilizar
a Argila | na composigao da massa A2 com residuo de moagem de
até 1,9%, e o Feldspato com residuo de no maximo 2,1% (em
peneira 44 um), sem comprometer a resisténcia ao manchamento.

v Uma discreta reducdo da intensidade das manchas em relacdo ao
padrao Mass 0,5%, pode ser obtida através da adicdo de Feldspato e
Argila | na massa A2, apresentando os residuos de moagem de 2,1 e

1,9%, respectivamente.
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CAPITULO 6 CONCLUSOES FINAIS

Este trabalho apresentou uma nova proposta de estudo sobre o

manchamento de placas de porcelanato polido utilizadas como revestimento

ceramico. A pesquisa foi direcionada para o maior entendimento das causas do

manchamento e dominio das principais variaveis relacionadas a formacao da

microestrutura porosa do produto.

De acordo com os resultados apresentados e discussdes realizadas nos

capitulos anteriores, pdde-se chegar as conclusdes finais apresentadas a

seqguir:
v

A obtengao de imagens digitais no MEV associada ao tratamento e a
analise pelo software Image-Pro 4.5 plus, € um método bastante
confiavel para avaliar as caracteristicas dos poros: area, diametro
meédio e razao de aspecto.

A caracterizacdo da porosidade superficial do produto polido indicou
que a resisténcia ao manchamento é fortemente dependente do
percentual de poros com didmetro médio entre 5 e 20 um. Quanto
maior a quantidade de poros com diametros compreendidos nesta
faixa, menor sera a resisténcia ao manchamento.

O grau de polimento da superficie do produto também interfere sobre
a resisténcia ao manchamento. A medida que aumenta a espessura
da camada removida pelo polimento, diminui a ocorréncia dos poros
com diametro critico ao manchamento. A melhor condi¢cdo de
polimento é aquela na qual a camada removida se aproxima de 1,5
mm.

A caracterizagao dos poros na secgao transversal foi comparada com
a caracterizacao superficial e revelou a existéncia de uma orientacéo
dos poros mais proximos a superficie original do produto (sem
polimento), possivelmente causada pela etapa de prensagem. Neste
caso, 0s poros mais achatados (orientados) contribuem para o

aumento da tendéncia ao manchamento. A determinacdo da razao
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de aspecto e da area dos poros foi essencial para a confirmacao

destes resultados.

v' As medidas de rugosidade superficial obtidas pela técnica de

perfilometria de contato mecanico mostraram-se adequadas para a
avaliagcao da profundidade e do didmetro dos poros superficiais. Os
resultados apresentados indicam que a técnica pode ser utilizada de
maneira complementar na avaliacdo da porosidade.

O uso do espectrofotdbmetro de reflectancia difusa mostrou-se
eficiente para a avaliagdo do manchamento, pois além de quantificar
a intensidade das manchas, reduz os erros atribuidos a analise visual
recomendada pela norma NBR 13818. Em todas as situagdes nas
quais o espectrofotometro foi utilizado, os valores de AE* obtidos
puderam ser relacionados de maneira coerente com a porosidade
caracterizada.

Embora a porosidade do compacto verde apresente certa relagcao
com a porosidade do produto acabado (item 4.3.1.1), quando o grau
de moagem ou as condi¢des de queima sao alterados esta relagao
diminui (item 5.3.5). O volume de poros dos compactos verdes pode
ser determinado comparativamente pela técnica de porosimetria de

mercurio.

v' As metodologias adotadas permitiram avaliar de maneira eficiente a

influéncia do tamanho dos granulos (DTG) e do tamanho de
particulas (DTP) sobre a formagdo e evolugdo da microestrutura
porosa do porcelanato. De acordo com os resultados, a DTG do pé
atomizado nao exerce influéncia significativa sobre a porosidade do
compacto verde e do material sinterizado. Entretanto, um maior
percentual de granulos com diametro entre 150 e 300 pm é
responsavel pela diminuicdo da area de poros da superficie polida, o
que contribui para a reducdo da intensidade das manchas
observadas. A DTP, por sua vez, atua significativamente sobre o
grau de densificagdo do compacto verde e € capaz de alterar a

cinética de reacao durante a sinterizagdo. Dessa forma, o aumento
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do tamanho médio das particulas reduz a reatividade da massa,
provocando o aumento do volume de poros e da intensidade das
manchas.
v" Com base na formulagdo do produto analisado, a argila contribui
mais para o processo de densificacdo durante a sinterizagcdo do que
o feldspato. O uso de Feldspato e Argila | com residuos de moagem
de até 2,1% e 1,9%, respectivamente, reduz o manchamento.
Os resultados deste trabalho de pesquisa, além de contribuir
significativamente para a literatura relacionada ao tema, revelam algumas
alternativas praticaveis industrialmente que podem minimizar o problema do

manchamento do porcelanato polido.
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CAPITULO 7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados apresentados nesta tese de doutorado, outros

trabalhos complementares podem ser apontados como relevantes para o maior

entendimento sobre o tema em questao, dentre os quais merecem destaque:

v

Avaliar o tipo de interagdo existente entre os diversos agentes
manchantes e os poros criticos ao manchamento (com diédmetro
entre 5 e 20 um);

Verificar o efeito causado por mudangas na formulagao da massa de
porcelanato (alteragbes no percentual de participagdo das matérias-
primas com variagdes na composigao quimica) sobre a formagéo dos
poros e o0 manchamento;

Avaliar o papel de diferentes matérias-primas fundentes sobre a
formagao de poros fechados (substituicdo de matérias-primas como
feldspatos e argilas sem variar a composigao quimica);

Realizar um estudo sobre a influéncia da quantidade e viscosidade
da fase liquida formada durante a sinterizagcdo variando as

caracteristicas do ciclo térmico adotado (T, e tempo de patamar);

max
Analisar como o0 uso do espectrofotbmetro pode ser inserido na
metodologia de classificacdo dos revestimentos ceramicos de acordo

com a tendéncia ao manchamento (estabelecimento de parametros).
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