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RESUMO

Dado o crescimento do setor de revestimentos ceramicos no Brasil e a
expressividade do mesmo no cenario mundial, o presente trabalho teve por
objetivo avaliar as principais diferengas decorrentes da preparagcdo de massas
pelas tecnologias de “via imida” e “via seca” e, a partir de entéo, contribuir para
a viabilizacao da fabricacdo de porcelanatos de cor de queima clara através do
processamento a seco. A tecnologia de preparacdo de massas por “via seca”
pode ser considerada a maior inovacao tecnoldgica ocorrida no setor de
revestimentos ceramicos no Brasil. Todavia, apesar da importancia desta rota
de processamento para a fabricagdo revestimentos ceramicos, poucos estudos
cientificos foram realizados buscando identificar suas vantagens e
desvantagens. Paralelamente, nos dltimos dez anos a fabricacdo de
porcelanatos no Brasil experimentou grande crescimento, seguindo a tendéncia
mundial de diversificacdo da producdo do setor. Os porcelanatos apresentam
excelentes caracteristicas técnicas combinadas com efeitos estéticos
caracteristicos, que permitem o desenvolvimento de produtos ceramicos de
maior valor agregado, os quais tém apresentado boa penetracdo em
segmentos do mercado que nao sao atingidos pelos revestimentos ceramicos
tradicionais. Para a realizagédo do estudo, foi avaliada a influéncia da tecnologia
de preparacdo de massas sobre diversos parametros tecnoldgicos relevantes
para a fabricagdo de revestimentos ceramicos, tais como o tamanho médio e a
distribuicdo de tamanhos de particulas e granulos, o formato das particulas e
dos granulos e o grau de intimidade de mistura. A seguir, foram realizados
testes envolvendo a composi¢do quimica da massa, as condi¢des de moagem
e granulacao por “via seca”, de modo a identificar os ajustes necessarios para
a preparacao de massas de porcelanato por esta rota. A interpretacédo dos
resultados permitiu compreender a importancia dos parametros tecnoldgicos
avaliados, contribuindo para uma avaliacdo critica da viabilidade da fabricacédo

de porcelanatos por “via seca”.
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COMPARATIVE STUDY BETWEEN DRY AND WET ROUTES TO THE
PORCELAIN TILES BODIES PREPARATION

ABSTRACT

Considering the growth of the Brazilian ceramic tiles sector and its
expressivity in the global setting, the present work has been developed in order
to evaluate the main differences related to the preparation of bodies
compositions by dry and wet route technologies and then to contribute to the
viability of the porcelain tiles fabrication by dry route. The dry route can be
considered the greatest technological innovation of the Brazilian ceramic tiles
industry. However, despite the importance of this route to ceramic tiles
fabrication, just few scientific studies were performed in order to identify its
advantages and disadvantages. At the same time, in the last ten years, the
porcelain tiles production showed a large growth, related to the global tendency
in the sector to the diversification of production. The porcelain tiles present
excellent technical properties and aesthetics effects to allow the development of
ceramic products with high added value. These products have shown good
penetration on market segments that are not achieved by traditional ceramic
tiles. To the development of the study, it was evaluated the influence of the
technology of preparation of bodies compositions on several technological
parameters of relevance to the ceramic tiles production, like the medium size
and the particle and granules sizes distribution, the particle and granules
shapes and the degree of mixture. After that, tests were performed related to
the bodies’ chemical compositions, the conditions of milling and granulation by
dry route, to identify the necessary adjustments to feasible the porcelain tile
production by this route. The results interpretation allowed to understand the
importance of the technological parameters evaluated, contributing for a critical
evaluation of the feasibility of producing porcelain tiles by the dry route.
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CAPITULO 1. INTRODUCAOQ E JUSTIFICATIVA DO TRABALHO

O Brasil ocupa posicdo de destague no cenario de revestimentos
ceramicos, como 0 segundo maior produtor e segundo maior mercado
consumidor mundial [1]. Tal desempenho do setor de revestimentos ceramicos
no Brasil foi impulsionado a partir da segunda metade da ultima década, sendo
gue nos ultimos dez anos a producdo de revestimentos ceramicos no pais
experimentou um incremento superior a 70%, segundo dados da ANFACER -
Associacdo Nacional dos Fabricantes de Ceramica para Revestimento [1]. As
Figuras 1.1 e 1.2 apresentam o0s principais produtores mundiais de
revestimentos ceramicos e a evolucao da producao brasileira nos ultimos anos,
respectivamente.
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Figura 1.1 Principais produtores mundiais de revestimentos ceramicos [1].

Historicamente, as tecnologias utilizadas para a fabricagdo de

revestimentos ceramicos no Brasil foram importadas dos tradicionais



produtores europeus destes produtos, tais como Italia e Espanha, que utilizam
primordialmente a tecnologia via Umida para a preparacdo de massas.
Entretanto, o crescimento observado nos ultimos anos da producéo brasileira
de revestimentos ceramicos estd associado com o aprimoramento da
tecnologia de fabricacdo denominada via seca [2]. Esta tecnologia foi
inicialmente utilizada na Europa para a fabricagcado de produtos de acabamento
rastico, sendo pouco aproveitada neste continente para a fabricacdo de
revestimentos ceramicos esmaltados convencionais. No Brasil, por sua vez,
estima-se que cerca de 70% dos revestimentos ceramicos fabricados
atualmente sejam produzidos através da tecnologia via seca e ainda é possivel
verificar ao longo dos ultimos anos o incremento da producdo através desta
rota, conforme ilustrado pela Figura 1.3 [2].

Producdo brasileira de revestimentos ceramicos
2010* | 17757
2009 | 7149
2008 | 713.4
2007 | | 6371
2006 [ | 5942
2005 [ ] 5681

g 2004 C | 565.6

E 2003 | | 534

'E 2002 | 508.3

o200 [ | 4734
2000 | | 4527
ano

milhdes de m*

Figura 1.2 Evolucdo da producgdao brasileira de revestimentos ceramicos na
Gltima década [1].

A utilizacdo do processo via seca para a fabricacdo de revestimentos
ceramicos é menos danosa para o meio ambiente em relacdo ao processo via

umida. Este fato se configura como uma das principais vantagens do processo



via seca. Estudo recente [3] realizado em industrias ceramicas brasileiras
aponta para um consumo de energia térmica aproximadamente 40% inferior
nas fabricas que utilizam o processo via seca, principalmente em virtude da
eliminacdo da etapa de atomizacdo da massa, existente na rota a umido. Em
funcdo disso, também pode-se afirmar que as emissdes de CO, e 0 consumo
de 4gua séo inferiores no processo via seca, 0 que 0 torna menos agressivo ao
meio ambiente.
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Figura 1.3 Producéo brasileira de revestimentos ceramicos através das

tecnologias via Umida e via seca ao longo dos ultimos anos [2].

Tendo em vista que a fabricagcéo de revestimentos ceramicos por via seca
na Europa destina-se apenas a uma parcela reduzida da producéo, voltada
para linhas de produtos especificas, pode-se dizer que os fabricantes
brasileiros de revestimentos ceramicos foram responsaveis pelo
desenvolvimento e aprimoramento da tecnologia via seca para a fabricacdo em

grande escala de revestimentos ceramicos esmaltados. Em contraste com esta



realidade, a literatura cientifica especializada é praticamente isenta de estudos
relacionados com a tecnologia de preparacdo de massas a seco praticada no
Brasil, havendo um maior direcionamento para a realizacdo de estudos
relacionados as matérias-primas utilizadas pelas empresas que produzem
revestimentos por via seca no Brasil [4-5].

Paralelamente ao crescimento da producao brasileira de revestimentos
ceramicos fabricados por via seca, a comercializagao de porcelanatos no Brasil
cresceu consideravelmente. Segundo dados da ANFACER [1], as vendas de
porcelanatos no Brasil representavam 2,9% do total de revestimentos
comercializados pelos fabricantes brasileiros em 2004, sendo que em 2009
este mesmo indice subiu para 6,7%. O incremento da produc¢éo brasileira de
porcelanatos esta associado com a estratégia de diversificacdo da producéo,
adotada por diversos fabricantes nacionais, em vista da saturacdo de alguns
mercados consumidores, até entdo abastecidos com a mesma tipologia de
produtos. Em funcéo disso, em 2010 a produgéo brasileira de porcelanatos foi
de 60 milhdes de m?, sendo que no ano 2000 ainda era inferior a 5 milhdes de
m? [1]. Deve-se considerar ainda que o volume de importacées de porcelanatos
no Brasil em 2010 foi da ordem de 22 milhdes de m? provenientes
principalmente da China [1].

Atualmente, a totalidade da producdo brasileira de porcelanatos €
fabricada por meio do processamento a umido, rota tradicionalmente utilizada
pelos fabricantes europeus. Todavia, dado o grau de desenvolvimento e os
avancos obtidos com a tecnologia de preparagdo de massas por via seca no
Brasil, acredita-se que a adaptacédo desta tecnologia para a fabricacdo de
porcelanatos pode ser uma alternativa interessante para viabilizar um
crescimento ainda mais significativo do setor de revestimentos ceramicos no
pais e incorporar as vantagens ambientais associadas a este tipo de processo
de fabricagéo.

Dentro do contexto apresentado acima, o objetivo geral do trabalho foi
identificar as principais diferencas decorrentes da preparacdo de massas pelas

tecnologias via Umida e via seca e, a partir de entdo, contribuir para a



viabilizacdo da fabricacdo de porcelanatos de boas propriedades técnicas e
estéticas através do processamento a seco.

A originalidade do trabalho decorre do fato de que até o momento o0s
porcelanatos fabricados no Brasil e no mundo sao produzidos exclusivamente
por via Umida. Ainda que existam algumas iniciativas pontuais para a
adaptacdo do processamento por via seca para a fabricacdo de produtos de
alto grau de vitrificacdo, pode-se afirmar que industrialmente ndo ha evidéncias
suficientes do sucesso da aplicacdo desta tecnologia para a fabricacdo em
larga escala de porcelanatos de boas propriedades técnicas e estéticas,
especialmente no que diz respeito aos porcelanatos de cor de queima clara.
Embora a cor de queima do suporte do produto ndo apresente nenhuma
relacdo com as propriedades técnicas dos porcelanatos, ha evidéncias de que
0s mercados consumidores de produtos de alto valor agregado apresentam

restricdes aos produtos de cor de queima vermelha.






CAPITULO 2. REVISAO DA LITERATURA

2.1. REVESTIMENTOS CERAMICOS

De acordo com a norma ABNT NBR 13.816:1997, os revestimentos
ceramicos sdo materiais compostos por argilas e outras matérias-primas
inorganicas, geralmente utilizados para o recobrimento de pisos e paredes.
Usualmente possuem formatos simétricos, onde as dimensdes da espessura
sdo expressivamente inferiores em relacdo ao comprimento e a largura.

Os revestimentos ceramicos sdo classificados em funcdo do método de
conformacao utilizado na fabricacdo e da absorcdo de agua, conforme indicado
na Tabela 2.1. A absor¢do de 4gua € uma medida indireta da porosidade
aparente apresentada pelo suporte do material ceramico. Nos materiais
ceramicos, a porosidade influencia de maneira notavel as propriedades
mecéanicas [6] e outras importantes caracteristicas técnicas do produto
acabado, tais como a resisténcia mecanica, a resisténcia ao congelamento e a
expansdo por umidade [7]. Além disso, no caso especifico dos revestimentos
ceramicos, é um fator determinante para indicar a facilidade de assentamento
do produto, visto que a porosidade elevada favorece a aderéncia do produto no
assentamento, que é particularmente interessante no caso dos revestimentos
de parede.

Deste modo, os produtos porosos com utilizacdo especifica em paredes
devem apresentar absorcdo de agua (AA) superior a 10%. Os produtos para
revestimento de pisos devem apresentar absorcdo de agua inferior a 10% e
encontram-se divididos em distintas classes de absor¢cdo de agua. Os
porcelanatos caracterizam-se por apresentar absor¢cdo de agua nula ou muito
baixa (AA < 0,5%). Em vista do crescimento da producdo nacional de
porcelanatos, o Brasil publicou recentemente a primeira norma especifica para
esta tipologia de produtos, a NBR 15.463:2007 que apresenta especificacoes e
tolerancias proprias para o0s porcelanatos.



Tabela 2.1 Classificagdo dos revestimentos ceramicos de acordo com a norma
NBR 13.818:1997

ABSORCAO DE AGUA
NFORMAGCA
CONFO GAO Grupo | Grupo |l Grupo llb Grupo Il
AA < 3% 3% <AA<6% [ 6% <AA<10% | AA<10%
A Alla, Allb,
5 Al Alll
Extruséo Alla, Allb,
Bla
B AA <0,5%
Blla Bllb Blll
Prensagem Blb
0,5% < AA < 3%
C
Outros métodos Cl Clla Clib Clll

2.2. PORCELANATOS

A producao de porcelanatos impulsionou-se na Itélia a partir dos anos 70,
com o auxilio de inUmeras estratégias de marketing, visando valorizar as
propriedades técnicas e estéticas dos revestimentos ceramicos de elevado
grau de densificacao [8].

Os porcelanatos destacam-se em relacdo aos revestimentos ceramicos
convencionais em funcdo da excelente combinacdo de propriedades técnicas,
tais como a resisténcia ao impacto, a resisténcia ao congelamento, a
resisténcia aos acidos e alcalis, a impermeabilidade, dentre outras
notavelmente destacadas em funcéo da porosidade aberta praticamente nula.
Este produto conquistou um espac¢o de mercado adicional como alternativa aos
materiais naturais (marmores e granitos), tendo em vista que além das
propriedades técnicas mencionadas, a incorporacao do processo de polimento
[9] e a introducdo de diferentes tecnologias de decoragdo permitiram o
desenvolvimento de produtos com design diferenciado. Em virtude do aumento

da producdo e do consumo desta tipologia de produto nos ultimos anos e de



suas propriedades técnicas e estéticas, 0 numero de publicagbes envolvendo
os porcelanatos na literatura  especializada segue  crescendo
concomitantemente [10].
Os porcelanatos fabricados atualmente séo classificados de acordo com a
norma ABNT NBR 15.463 em diversos critérios, tais como:
e Esmaltados ou técnicos: diferenciam-se pela absorcdo de agua — inferior
a 0,5% para os porcelanatos esmaltados e inferior a 0,1% para os
porcelanatos técnicos; e pela utilizacdo de esmaltes — presentes nos
porcelanatos esmaltados e ausente nos porcelanatos técnicos;
e Retificados ou nao-retificados: em fungéo do tipo de acabamento lateral
conferido as bordas do produto;
e Polidos ou naturais: em funcdo do acabamento da superficie do produto,

gue pode ser polida mediante equipamentos apropriados.

A Tabela 2.2 apresenta comparativamente as diferencas de propriedades
exigidas pelas normas NBR 13.818 e NBR 15.463 para produtos semi-porosos
(classe BlIb) e porcelanatos técnicos e esmaltados, respectivamente. Verifica-
se que, de uma forma geral, as tolerancias sdo consideravelmente mais
severas para 0s porcelanatos do que para os produtos semi-porosos, sendo
estes ultimos os revestimentos ceramicos fabricados em maior volume no pais,

predominantemente pelo processo via seca.

2.2.1 Composic¢des quimicas

As composi¢Bes quimicas das massas utilizadas para a fabricacdo de
porcelanatos derivam das tradicionais composi¢oes utilizadas para a fabricagéo
de porcelanas de mesa. Em virtude do elevado grau de densificagdo almejado
para o produto final, geralmente s&o utilizadas composi¢cées com elevados
teores de matérias-primas fundentes [8], as quais sdo responsaveis durante a

gueima pela formacao de fases liquidas, a exemplo das porcelanas.
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Tabela 2.2 Comparacdes entre as propriedades técnicas de revestimentos
ceramicos de distintas classificacdes exigidas por norma técnica.

Caracteristioas taenicas Semi-poroso | Porcelanato Porcelénato
(BlIb) esmaltado técnico
Absorc¢do de agua (%) 6al0 <0,5 <0,1
Modulo de ruptura a flexado (MPa) >18 > 37 =245
Carga de ruptura (N) = 800 =900 =900
Ortogonalidade (%) +0,6 +0,2 +0,2
Retitude lateral (%) +0,5 +0,1 +0,1
Curvatura central (%) +0,5 +0,12 -0,08 /+ 0,10
Curvatura lateral (%) +0,5 +0,12 -0,08 /+ 0,10
Empeno (%) +0,5 +0,12 -0,08 /+ 0,10

A seguir, se realiza uma breve descricdo das principais matérias-primas
tradicionalmente utilizadas para a fabricagéo de porcelanatos no Brasil: argilas,
caulins, feldspatos, filitos e quartzo.

As argilas sao silicatos de aluminio hidratados, constituidas por particulas
de dimensdes coloidais que manifestam o comportamento plastico em
presenca de agua [11]. Em funcdo do tamanho (particulas em geral menores
do que 2 um) e do formato das particulas dos argilominerais que as constituem
(placas poliédricas de espessuras pequenas comparadas ao comprimento e a
largura), sdo responsaveis pela plasticidade das massas, que viabilizam o
processo de conformagdo dos materiais ceramicos tradicionais [12]. Apls a
conformacado, determinam a resisténcia mecanica dos compactos antes da
gueima. Entretanto, a participacéo das argilas em formula¢gdes de porcelanatos
€ limitada em funcdo dos teores de Oxidos cromoéforos (Fe,O3 e TiO;) que
geralmente acompanham estas matérias-primas e trazem reflexos para a cor
de queima do produto.

As argilas sdo constituidas por misturas naturais de argilominerais e
minerais acessorios. Os argilominerais mais comuns sdo a caulinita, a ilita e a
montmorilonita, sendo possivel encontrar com menor frequéncia haloisitas,

cloritas, sepiolitas e paligorsquitas [13]. Em geral, na fabricacdo de
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porcelanatos sdo utilizadas argilas de naturezas cauliniticas ou iliticas, sendo
que as ultimas sao preferiveis em virtude da maior fusibilidade que apresentam
durante a queima [11], requisito importante para composi¢cdes de produtos de
elevados graus de vitrificagdo como os porcelanatos. Por sua vez, as argilas de
carater caulinitico em geral sdo aquelas que apresentam cores de queima mais
brancas e viabilizam a obtenc¢&o de produtos de cores de queima mais claras.

Dentre 0s minerais acessorios que constituem as argilas podem ser
encontrados: quartzo, feldspatos, minerais de ferro, micas, carbonatos, sulfatos
e fluoretos [11]. Além destes, é comum encontrar materiais organicos
decompostos, geralmente na forma de lignitos. A natureza dos minerais
acessorios bem como a propor¢gdo em que 0S mesmos ocorrem nas argilas
afetam de maneira marcante suas principais propriedades de interesse, tais
como: plasticidade, comportamento reoldgico, cor de queima, fusibilidade
durante a queima, dilatagéo térmica, etc.

Enquanto a maior parte das argilas utilizadas na industria ceramica €
proveniente de depdsitos sedimentares, os caulins em geral sdo oriundos de
rochas residuais [11]. Usualmente sdo constituidos essencialmente por
caulinita, com participagfes variaveis de quartzo e mica muscovita [14].

Em virtude do processo geoldgico de formacao dos caulins — derivacao de
minerais petrograficos na propria rocha matriz — geralmente sdo constituidos
por elevados teores de caulinita com menores contaminacdes de quartzo e
elementos cromoforos que as argilas. Em virtude destas caracteristicas sao
utilizados nas formulacfes de porcelanatos para garantir a formacéo de mulita
durante a queima. A formacao de mulita traz importantes reflexos sobre a cor
de queima e as propriedades mecanicas do produto acabado [15]. Em
contrapartida, geralmente os caulins possuem particulas consideravelmente
maiores que as particulas dos argilominerais presentes nas argilas, de modo
gue contribuem de maneira pouco marcante para a plasticidade das massas.
Por esta razdo, ndo podem substituir completamente as argilas nas
formulacdes de massas de porcelanatos.

Os feldspatos, por sua vez, sdo aluminosilicatos de elementos alcalinos

e/ou alcalinos terrosos utilizados como fundentes nas massas de porcelanato.
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Quimicamente podem formar distintos tipos de solu¢des sdlidas e diversos
graus de ordenamento, podendo ser divididos em feldspatos alcalinos e
feldspatos plagioclasios.

Os feldspatos alcalinos sdo solugcdes soélidas entre o ortoclasio
(K20.Al,03.6Si10,) e a albita (Na»0.Al,03.6Si0,) que apresentam fusdes
incongruentes em temperaturas ao redor dos 1100°C [11]. Os feldspatos
plagioclasios podem ser constituidos por uma série de minerais feldspaticos de
composi¢cées compreendidas entre a albita (Na2;0.Al;03.6Si0O;) e a anortita
(Ca0.Al;03.2Si0,) e possuem fusdo em temperaturas mais elevadas. Dada a
maior abundancia na crosta terrestre e a maior fusibilidade dos feldspatos
alcalinos, estes sao usados primordialmente como fundentes em massas de
porcelanato. A Figura 2.1 apresenta um diagrama ilustrativo das composicdes
dos feldspatos alcalinos e plagioclasios.

Durante a queima, os feldspatos sdo responsaveis pela formacdo de
fases vitreas, cujos volumes e viscosidades serdo responséveis pela reducdo
de porosidade e densificacdo do corpo cerdmico e podem trazer reflexos
importantes sobre a microestrutura dos porcelanatos obtidos [16]. Este assunto
€ abordado no item 2.2.3.

Ortoclasio

O Feldspatos plagioclasios
E Feldspatos alcalinos

JAVA
AVAVAY
JAVAVAVAN

Figura 2.1 Diagrama representativo das composic¢oes dos feldspatos [11].

Albita Anortita
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Com o advento da producao de porcelanatos esmaltados no Brasil e a
proximidade das reservas dos centros produtores, os filitos se tornaram
importantes alternativas como matérias-primas fundentes para massas de
porcelanato. Tratam-se de rochas metamorficas constituidas
fundamentalmente por caulinita, quartzo e mica muscovita finamente dividida
(também denominada sericita) [17]. O uso dos filitos has massas ceramicas é
uma particularidade da industria cerdmica brasileira, pois existem ocorréncias
desta matéria-prima em abundéancia nas regiées centro-sul do pais, sendo que
a mesma ndo é encontrada com a mesma facilidade em outras regibes do
mundo.

Os primeiros estudos de caracterizacdo quimica e mineraldgica dos filitos
brasileiros foram produzidos nos anos 60. [18], visando aplicacdes em massas
de sanitérios e louca de mesa. A caracterizacdo realizada por Angeleri com
amostras de filitos dos estados de Séo Paulo, Parana e Minas Gerais aponta
para propriedades muito semelhantes entre eles, com as maiores diferencas
relacionadas a fusibilidade durante a queima. A fusibilidade dos filitos é dada
pela sericita, que em virtude de sua composi¢do quimica e granulometria pode
gerar comportamento muito semelhante ao dos feldspatos durante a queima.
Entretanto, os filitos em geral sdo acompanhados por teores relativamente
elevados de Fe,O3 (em geral superiores a 2,0%), o que limita sua utilizacdo em
massas de porcelanatos ndo esmaltados, onde a cor de queima branca é um
requisito fundamental para o produto acabado.

Por fim, além das matérias-primas citadas, convém destacar o papel
desempenhado pelo quartzo nas formulacées de massas de porcelanatos. O
quartzo pode ser adicionado a formulagdo como uma matéria-prima individual
ou simplesmente participar da composi¢éo por ser um constituinte comum das
argilas feldspatos e filitos. O quartzo, a exemplo das demais matérias-primas
nao argilosas, contribui para o0 aumento da permeabilidade e da compacidade
dos compactos verdes, além de promover reducdes na retragdo de secagem
[11]. Durante a queima, pode permanecer inerte ou ser parcialmente dissolvido
pela fase liquida formada. Este comportamento durante a queima sera
altamente dependente de sua granulometria, das condicbes de queima
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(sobretudo tempo e temperatura) e das caracteristicas da fase liquida formada
pela fusdo das matérias-primas mais fundentes da massa. A quantidade de
guartzo dissolvida na fase liquida e a quantidade de quartzo livre remanescente
na microestrutura tém efeitos determinantes sobre a viscosidade das fases
liquidas em altas temperaturas, bem como as tensdes residuais desenvolvidas
no resfriamento do produto [19-20].

Além destas matérias-primas citadas, a literatura apresenta alguns
estudos realizados com a incorporacdo de outras matérias-primas em massas
de porcelana ou porcelanatos. Alarcén e colaboradores [21] apresentaram 0s
efeitos da adicdo de carbonato de célcio em pequenas propor¢cdes em massa
de porcelana. Esta matéria-prima proporciona a formacdo de eutéticos com o
feldspato presente na composicdo da massa e acelera o processo de
vitrificacdo e dissolugdo do quartzo, afetando também a natureza das fases
cristalinas remanescentes na microestrutura do produto ap6s a queima.
Resultados semelhantes s&o apresentados por Biasini e colaboradores [22],
mediante a introdugdo de pequenas proporcdes de talco em massas de
porcelanatos. Por sua vez, Bertoni e colaboradores [23] apontam para as
possibilidades de utilizagdo de bentonitas (argilas contendo aproximadamente
85% de montmorilonita) em massas de porcelanato técnico de elevada
brancura, onde ndo é possivel utlizar teores elevados de argilas na
composicdo da massa, em virtude das restricbes de cor. Neste sentido, a
incorporacao de pequenas proporgdes de bentonitas de elevada plasticidade
pode ser realizada, viabilizando a reducéo do conteudo de argilas da massa,
sem gerar prejuizos para a compactacdo e propriedades mecéanicas dos
compactos verdes.

No caso especifico das matérias-primas brasileiras com potencial para
utilizacdo em massas de porcelanato, Motta e colaboradores [24] realizaram
estudo dos principais depoésitos minerais disponiveis no pais e detectaram boas
condi¢cbes para o fornecimento de quartzo, caulim e talco a longo prazo.
Entretanto, a mesma situagdo nao foi encontrada para o fornecimento de

feldspatos e de argilas plasticas de cor de queima branca, cujas reservas nao
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sdo abundantes e se encontram, em alguns casos, distantes dos centros

produtores de ceramica.

2.2.2 Processo de fabricacéo

O processamento utilizado para a fabricacdo de revestimentos ceramicos
corresponde a um conjunto de operagdes sequenciais capazes de conferir as
caracteristicas desejadas ao produto obtido ao final do processo de fabricacao.
Tais caracteristicas devem atender todos os requisitos de qualidade definidos
pela norma NBR 13.818 (ou NBR 15.463, no caso dos porcelanatos) e, dessa
forma, garantir que os produtos fabricados tenham condi¢cbes de desempenhar
as suas fungodes, de acordo com as necessidades do consumidor.

A Figura 2.2 apresenta o fluxograma de fabricagdo de revestimentos
ceramicos, de maneira esquematica [25]. Existem diversas rotas distintas de
fabricacdo possiveis, as quais basicamente diferem entre si pelos seguintes
fatores:

e Método de conformacao utilizado: prensagem, extrusdo ou colagem de
barbotina;

e Método de moagem, mistura e granulacdo das matérias-primas: via
umida ou via seca;

e Acabamento superficial: com a utilizagdo de esmaltes, com polimento
superficial ou com aspecto rustico (sem polimento e sem esmaltes);

e NuUmero de tratamentos térmicos: monoqueima (queima simultanea do
suporte e dos esmaltes) ou biqueima (queima individual do suporte e
posteriormente do esmalte).

A opcdo de fabricacdo por meio dos distintos métodos conduz a
processos de fabricacdo e, as vezes, a produtos diferentes, conforme
representado no diagrama da Figura 2.2.

ApOs a definicdo das matérias-primas, as mesmas sdo dosadas, moidas,

homogeneizadas e granuladas para que sejam convenientemente preparadas
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para a etapa seguinte, onde as pecas serdao conformadas. As particularidades
dos métodos de preparagdo de massas por meio das tecnologias via umida e
via seca descritas na literatura serdo tratadas no item 2.3.2.

| Matérias-primas | ———— Via Umida

- \ia seca

Monoqueima
| Dosagem | — - ) .
T | Matérias-primas | ——— Bi-queima
| | Polido

| Moagem a Umido | | Moagem a seco | | Dosagem I
| Atomizagdo I | Granulagdo I | Moagem dos esmaltes |
l |

I
| Conformagéao |_1 Secagem I | Esmaltagao i—l Queima |

Queima |—

Figura 2.2 Representagcao do processo de fabricacao de revestimentos

ceramicos [25].

Os métodos de conformacdo utilizados para a fabricacdo de
revestimentos ceramicos sdo a prensagem, a extrusdo e a colagem de
barbotina. A prensagem é o método utilizado com grande predominancia para a
producdo em escala industrial de porcelanatos. A extrusdo é utilizada apenas
em algumas linhas de produtos de acabamentos rdsticos, ao passo que a
colagem de barbotina é utilizada apenas em processos artesanais.

A conformacgédo do suporte por prensagem se da por meio da aplicacao 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 obtencdo de um compacto com
elevado grau de empacotamento das particulas. Para o0 sucesso desta
operagao, desempenham papel fundamental a distribuicdo de tamanhos de

particulas obtida durante a moagem, as caracteristicas morfolégicas e a
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umidade dos granulos atomizados, bem como a pressdo de compactacéo
utilizada.

A compactacdo se desenvolve mediante trés estagios pré-definidos [26]:

e Estagio |: sob baixas pressdes, os granulos ainda conseguem fluir e
rearranjam-se no interior das cavidades das prensas;

*Estdgio Il: o aumento da pressdo de compactacdo promove a
deformacgdo plastica dos granulos, reduzindo a porosidade intergranular do
corpo;

e Estagio Ill: ocorre apenas sob pressfes extremamente elevadas,
causando o rearranjo interno das particulas, que assumem uma configuracao

favoravel a densificagdo do corpo.

A Figura 2.3 apresenta esquematicamente o mecanismo de deformacao
plastica dos granulos durante a prensagem, indicando ainda a origem dos
poros intergranulares e intragranulares remanescentes no compacto verde
obtido [26].

Poros intragranulares

Poros Intergranulares Pressdo

(a) Granulos Esféricos (b)

Gra
Empacotados ranulos

Deformados

Porosidade
Intergranular
Remanescente

Interfaces
Remanescentes

(c) Compacto Prensado

Figura 2.3. Representacéo dos estagios da compactacao [26].
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Apéds a extracdo da peca do molde [27], o compacto pode ser entendido
como um conjunto de particulas justapostas, de elevada porosidade [28], que
possui certa resisténcia mecanica em virtude da presenca de argilas em sua
composicao, que atua como um ligante inorganico.

A etapa de secagem, que é realizada na sequéncia do processamento,
tem por objetivos eliminar a agua utilizada para a conformacdo do suporte
ceramico e ajustar a temperatura das pecas para a etapa posterior que
corresponde a esmaltacdo, no caso dos produtos fabricados por monoqueima.
Estes objetivos devem ser cumpridos sem trazer prejuizos para a integridade
das pecgas, visto que, se a secagem nao for realizada convenientemente, o
material pode apresentar trincas ao final do processo [11].

O engobe e o vidrado sédo preparados da mesma maneira. Inicialmente,
as matérias primas sdo moidas por via imida em moinhos de bolas, de modo
analogo ao suporte, visando obter particulas suficientemente finas para o
desenvolvimento das etapas seguintes da fabricagdo. A suspensdo obtida é
controlada quanto ao teor de solidos e a viscosidade, que irdo afetar
diretamente a etapa de aplicagdo. A aplicacdo ocorre com a deposicao de
volumes controlados das suspensfes de engobe e esmalte sobre o suporte
ceramico, de tal modo que o mesmo absorve a agua contida na suspensao em
funcdo de sua permeabilidade, originando finas camadas em sua superficie,
cujas espessuras podem variar entre 100 e 500 pum.

Basicamente, existem dois métodos principais para se realizar a aplicacao
das camadas de engobe e esmalte sobre o suporte ceramico: a pulverizacao e
0 método de cortina continua [29, 30]. No primeiro, a suspensédo € pulverizada
na forma de pequenas gotas que sdo impulsionadas em direcao a superficie do
suporte ceramico. O aerdgrafo e a cabine de discos sdo dois dos equipamentos
mais conhecidos que fazem uso deste método de aplicacdo. O sistema de
aplicacdo por cortina continua €, todavia, o sistema de aplicacdo de esmaltes
mais utilizado atualmente. A suspensdo, contendo viscosidade elevada
permanece em fluxo continuo formando um véu uniforme, e a passagem das
pecas sob a cortina de esmalte garante o recobrimento homogéneo de toda a

superficie. A campana, a fileira e a cortina sob pressdo (vela) sdo os
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equipamentos mais utilizados para a aplicacdo de esmaltes e engobes por
cortina continua [30]. Normalmente, quando se deseja a obtencdo de
superficies menos rugosas, mais brilhantes e com camadas de esmalte mais
elevadas, o sistema de aplicacdo por cortina continua € indicado. Os sistemas
de pulverizacdo sdo comumente empregados quando se almeja a obtencao de
superficies de maior rugosidade, tipicamente desejadas em produtos de
acabamento superficial rastico.

O ultimo estagio da fabricagdo corresponde & queima do produto, onde
ocorrem as reagOes fisico-quimicas que geram a microestrutura final e que
permitem o desenvolvimento das propriedades de cada um dos distintos
elementos dos revestimentos ceramicos [31]. Apdés a queima, 0 suporte
ceramico torna-se resistente ao contato com a agua e suas propriedades
mecéanicas e quimicas tornam-se consideravelmente superiores em relacdo as
propriedades exibidas pelo material antes da queima. No caso dos
porcelanatos, 0 mecanismo de sinterizacdo predominante € a sinterizacdo com
presenca de fases liquidas [32]. A utlizacdo de minerais com baixa
temperatura de fusdo na composi¢cdo das massas garante a formacéo de fases
liquidas [33] em temperaturas relativamente baixas e potencializa a reducéo da
porosidade do material ceramico. O tamanho médio, a distribuicdo de
tamanhos e a morfologia das particulas desempenham papel determinante
sobre a reatividade das matérias-primas entre si durante a queima, de modo
gue se espera que a tecnologia de preparacdo de massas empregada exerca
consideravel influéncia sobre esta etapa da fabricagéo.

Durante a queima, nos produtos esmaltados também ocorre a vitrificacdo
do esmalte, que torna a superficie do revestimento ceramico impermeavel apos
a queima. Além disso, as caracteristicas estéticas (cor, brilho e rugosidade),
mecanicas e quimicas da superficie sao definidas durante a queima. A
interacdo das camadas de esmalte e engobe com o suporte durante a queima,
bem como as tensdes desenvolvidas nas interfaces entre essas camadas,
definem também a natureza e a intensidade da curvatura do produto acabado.
A contracdo durante o resfriamento dos elementos constituintes do produto
final (esmalte, engobe e suporte) desempenha papel fundamental sobre as
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tensbes desenvolvidas, e consequentemente, sobre a curvatura do produto [34,
35].

A queima simultanea do suporte, do engobe e do esmalte, constitui o
processo denominado monoqueima. De um modo geral, atualmente predomina
a monoqueima répida [36] nas industrias nacionais, onde a peca é aquecida
em alta velocidade até uma temperatura compreendida entre 1100 e 1250°C e
depois resfriada rapidamente até a temperatura ambiente. Em geral, o ciclo
total de queima dos porcelanatos esta compreendido atualmente entre 35 e 60
minutos, em funcdo da natureza e da geometria produto a ser obtido, da
composicao da massa e do processamento utilizado.

O polimento da superficie do produto acabado é realizado em algumas
tipologias de produto especificas, com o objetivo de reduzir a rugosidade
superficial do material queimado e aumentar o brilho, conferindo caracteristicas
estéticas bastante valorizadas ao produto. Normalmente é realizado sobre
produtos ndo esmaltados, mas também pode ser realizado sobre esmaltes
aplicados na forma de granilhas, que apds a queima originam uma grossa
camada de esmalte apta para o polimento. A operacao é realizada mediante o
uso de discos rotativos contendo abrasivos de elevada dureza e granulometrias
diversas e um sistema de refrigeracdo com &gua. Nos equipamentos
existentes, h4 uma seqiéncia de abrasivos, que permite o desgaste da
superficie original do produto queimado até a obtencdo da rugosidade
superficial desejada para o produto a ser comercializado. Em estudo recente,
realizado para simular a etapa de polimento em laboratério, Hutchings e
colaboradores [37] indicaram que a rugosidade superficial e o brilho sdo as
duas variaveis mais importantes que permitem o acompanhamento da etapa de
polimento dos porcelanatos.

A literatura [38] também indica que a operacédo de polimento pode afetar
as propriedades mecéanicas dos porcelanatos. Comparacdes entre os modulos
de ruptura a flexdo e o0 médulo de Young de produtos polidos e nao polidos
indicaram que a dispersdo dos resultados é maior no caso dos produtos
polidos. A interpretacdo dos resultados, mediante analises microestruturais,
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indicou que os primeiros estagios do polimento podem causar danos severos a

superficie do produto e afetar suas propriedades mecanicas.

2.2.3 Microestrutura e propriedades

As principais propriedades que determinam o desempenho dos
porcelanatos dependem da microestrutura obtida apds a sinterizacdo. Um dos
primeiros trabalhos realizados em materiais desta natureza, visando identificar
as transformacbes que ocorrem durante a queima e as fases presentes na
microestrutura final foi apresentado por Norton [39].
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Figura 2.4 Diagrama de evolucao de fases em funcao da temperatura de

gueima de uma massa de porcelana [39].
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O autor demonstrou a evolugédo de fases de uma massa de porcelana da
temperatura ambiente até a temperatura maxima de sinterizagdo, com a
identificacdo dos volumes ocupados pelas mesmas, como pode ser apreciado
na Figura 2.4

E possivel verificar as transformacdes sofridas pela caulinita, gerando
inicialmente a metacaulinita e posteriormente espinélio, mulita e silica amorfa.
Além disso, observa-se o processo de formagédo de fases liquidas a partir da
fusdo gradativa do feldspato presente na composicdo, bem como a
subsequente dissolucdo parcial do quartzo presente na microestrutura. O
diagrama ainda apresenta de maneira bastante didatica, como a sinterizacao,
gue ocorre conjuntamente com as reag0es descritas, afeta o volume de poros
abertos do material, que comec¢a a ser reduzido especialmente a partir de
1000°C, gerando reducdo das dimensdes do corpo ceramico (retracdo de
gueima) e, em temperaturas mais altas, o surgimento de poros fechados.

De acordo com a Figura 2.4, na temperatura maxima de queima da
massa em questdo, a microestrutura do material obtido deve conter elevado
volume de fases vitreas, fases cristalinas e poros fechados. Dentre as fases
cristalinas, estdo presentes a mulita (formada a partir da caulinita) e quartzo.
Este ultimo permanece na microestrutura final, tendo em vista que somente
uma porgdo do quartzo inicialmente presente na massa € dissolvido pela fase
vitrea formada.

Muito embora este diagrama tenha sido originalmente publicado para
massas de porcelana de mesa queimadas em ciclos lentos, pode-se dizer que
as transformagdes sofridas durante a queima pelas massas de porcelanato
atualmente fabricadas ndo sao consideravelmente distintas e que a
microestrutura dos produtos obtidos também ndo diferem de maneira
significativa em relacdo as porcelanas estudadas naquela época. De fato,
estudo mais recente [40], realizado em massa de porcelanato, apresenta
resultados muito semelhantes aos resultados apresentados por Norton nos
anos 70, conforme ilustrado pelo diagrama representado na Figura 2.5.

Os mecanismos de sinterizacdo de massas de porcelanato queimadas em

ciclos rapidos foram objetos de estudos recentes apresentados na literatura
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[41-42]. Os trabalhos indicam que em temperaturas inferiores a 1000°C ocorre
pronunciada reducdo da superficie especifica das amostras com retracfes de
queima despreziveis. Entre 1050 e 1200°C, a densificacdo passa a ocorrer com
velocidade crescente, motivada por fluxo viscoso que decorre do aumento da
fracdo volumétrica ocupada pelas fases liquidas na microestrutura. NoOS
estagios finais da sinterizacdo, em temperaturas superiores a 1175°C, a
velocidade de densificacdo € reduzida e o volume ocupado pelos poros
fechados aumenta. Nesta etapa final da sinterizacdo, a reducdo da viscosidade
das fases vitreas exerce papel mais significativo sobre o processo de

densificagdo do que o aumento de volume das mesmas.
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Figura 2.5 Diagrama de evolucao de fases em funcao da temperatura de
gueima para massa de porcelanato queimada em ciclo rapido [40].

Segundo Martin-Marquez [42], em massas constituidas por 50% de
caulinita, 40% de feldspato e 10% de quartzo, com a evolucdo da temperatura
de queima, os poros fechados comecam a aumentar de volume antes que a
porosidade aberta esteja completamente eliminada. A cristalizacdo de mulita e
a dissolucdo do quartzo na fase vitrea sdo fendbmenos que geram aumento na
viscosidade da fase liquida e atrasam o processo de eliminagdo dos poros
abertos da microestrutura do produto.
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Ainda que existam muitas semelhancas durante a sinterizacdo de
porcelanas de mesa em ciclos lentos e porcelanatos em queima rapida, os
mesmos autores [43], em estudo de quantificacdo de fases cristalinas e
amorfas utilizando o método de Rietveld, apontam para as diferencas nas
guantidades e temperaturas em que ocorre a formacado de mulita nos dois
produtos. Em virtude das elevadas velocidades de aquecimento praticadas na
fabricacdo de porcelanatos em ciclos de queima rapida, a quantidade de mulita
formada até a méxima temperatura de densificacdo é inferior a metade da
guantidade de mulita que potencialmente poderia ser formada, considerando as
matérias-primas utilizadas. Além disso, nas massas de porcelanato queimadas
em ciclos répidos, a formagdo de mulita s6 aumenta expressivamente a partir
de temperaturas superiores a 1100°C. Na maxima temperatura de
densificacdo, composi¢des constituidas por 50% de caulinita, 40% de feldspato
e 10% de quartzo queimadas em ciclo rapido, conduziriam a uma
microestrutura contendo aproximadamente 60% de fases vitreas, 25% de
quartzo e 15% de mulita [43].

A realizagdo de estudos destinados a uma melhor compreenséo das
caracteristicas microestruturais dos porcelanatos esté ligada a relagdo que as
mesmas estabelecem com algumas propriedades do produto acabado, tais
como o comportamento mecénico, a deformacédo piroplastica e a resisténcia ao
manchamento.

Em estudo comparativo das propriedades mecanicas de porcelanatos
comerciais de diferentes fabricantes [44], os autores verificaram que ainda que
os produtos possuam porosidade aberta muito baixa, existem diferencas
significativas em seus modulos de ruptura, determinados em testes de flexao
em trés pontos, como pode ser verificado através da Tabela 2.3.

Os estudos existentes na literatura que buscam relacionar o
comportamento mecanico dos porcelanatos com suas caracteristicas
microestruturais, geralmente direcionam as interpretacdes a soma de diversos
fatores, tais como os volumes de poros fechados e suas distribuicdes de
tamanhos [44], a formacdo de mulita [45] e as tensdes desenvolvidas na matriz
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vitrea do produto, decorrentes das diferencas de contracdo em relacdo aos

graos de quartzo no resfriamento [46].

Tabela 2.3 Caracterizacdo comparativa das propriedades de porcelanatos

comerciais.
Absorcédo de 4gua | Mddulo de ruptura
Produtos
(%) a flexdo (MPa)

Polido Nacional 1 0,06 51,4
Polido Nacional 2 0,10 54,6
Natural Nacional 1 0,11 50,2
Polido Nacional 3 0,08 61,6
Polido Nacional 4 0,11 64,8
Natural Nacional 2 0,07 64,9
Esmaltado Nacional 1 0,17 41,2
Esmaltado Nacional 2 0,24 39,0
Polido Italiano 1 0,06 47,9
Polido Italiano 2 0,13 49,1
Natural Italiano 1 0,08 47,9
Polido Espanhol 1 0,09 45,9
Polido Espanhol 2 0,10 43,3
Natural Espanhol 1 0,09 38,3

De acordo com Sanchez e colaboradores [45], a incorporacdo de teores
crescentes de caulim em massas de porcelanato até 40% em peso do total da
formulacédo, tende a produzir incrementos significativos no médulo de ruptura a
flexdo do produto acabado, em virtude da formacdo de fragcbes volumétricas
maiores de mulita na microestrutura final do produto. Para teores superiores a
40% de caulim na massa, sdo obtidos efeitos contrarios sobre as propriedades
mecanicas, pois tais formulacdes tendem a apresentar aumentos expressivos
no tamanho critico de defeito. Carbajal e colaboradores [46] destacam que o
reforco mecanico produzido por cristais de mulita em produtos obtidos por

gueima rapida é limitado em virtude da tendéncia natural & aglomeracdo e
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atestam que resultados ainda mais expressivos do ponto de vista mecanico
poderiam ser obtidos se os cristais de mulita secundaria se formassem de
maneira dispersa na matriz vitrea.

Resultados interessantes também sédo apresentados na literatura através
do uso de composicdes de massas que diferem das massas mais tradicionais
[47-48]. A substituicao de feldspatos sédicos por espoduménio ou carbonato de
litio, favorece a reducéo da viscosidade das fases vitreas formadas durante a
gueima e pode conduzir & formag&do de microestruturas mais homogéneas com
ligacdes mais fortes entre as fases cristalinas de reforco e a matriz vitrea. Além
disso, dependendo da composicao dos demais componentes da massa, podem
ser obtidas reducdes de até 100°C na temperatura de queima necessaria para
a obtencdo da méxima densificagdo do produto, fazendo uso de fundentes
enérgicos como o carbonato de litio [48].

As maiores dificuldades decorrentes da utilizagdo de fundentes
excessivamente enérgicos nas massas, reside no fato de que as fases liquidas
de viscosidades muito baixas tendem a favorecer o desenvolvimento de
deformacg@es piroplasticas nos estagios finais da sinterizacéo [49].

Existe ainda na literatura relacionada com as propriedades dos
porcelanatos, um numero relativamente grande de trabalhos realizados nos
altimos anos no sentido de relacionar as caracteristicas microestruturais com a
resisténcia ao manchamento dos produtos polidos. Neste tipo de produto, a
acdo abrasiva realizada na superficie do produto para promover o acabamento
superficial é responsavel pela remoc¢do de aproximadamente 1 mm da camada
mais externa do material, convertendo a porosidade fechada presente no
interior das pecas em poros abertos na nova superficie.

Dondi [50] classificou as distintas irregularidades superficiais encontradas
na superficie dos porcelanatos polidos (Figura 2.6) e identificou aquelas que
apresentam maior relacdo com o manchamento dos porcelanatos. Em estudo
mais recente, Alves [51] identificou a existéncia de um intervalo critico de
tamanhos dos poros que torna o produto polido mais suscetivel ao
manchamento, tendo em vista que 0s poros muito pequenos nao sao aptos

para a entrada de agentes penetrantes, ao passo gque 0S poros maiores e mais
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esféricos permitem a eliminagdo dos agentes manchantes com maior
facilidade. Por sua vez, AmorGs [52] relacionou os poros responsaveis pelo
manchamento do produto acabado com a microestrutura porosa do corpo
verde, indicando os efeitos das condicbes de moagem das matérias-primas da
massa como alternativa para a obtencdo de maiores resisténcias ao

manchamento nesta tipologia de produto.

I 200um I Electron Image 1

Figura 2.6 Exemplo de uma microestrutura tipica de um porcelanato polido,
com a indicacao dos diversos elementos microestruturais presentes [50].

2.3 PREPARACAO DE MASSAS PARA PRENSAGEM

A preparacdo de massas ceramicas para prensagem envolve duas etapas
fundamentais: a moagem e a granulagéo.

A moagem tem por objetivos promover o aumento da area superficial
especifica das matérias-primas [26], incrementar a intimidade de mistura dos
constituintes e, no caso de massas constituidas por matérias-primas naturais,

reduzir a granulometria das impurezas. A granulagdo, por sua vez, visa
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promover a aglomeracdo das particulas da massa para a obtencéo de granulos
de tamanhos e morfologias que favoregam o preenchimento dos estampos das
prensas. Simultaneamente, na operac¢do de granulacdo normalmente também
se ajusta o conteudo de umidade das massas, que atua como plastificante,
para que a operacdo de compactacdo durante a prensagem seja bem
sucedida.

2.3.1 Moagem

A Figura 2.7 apresenta os principais mecanismos de moagem através dos
quais se desenvolve a cominuicdo dos materiais ceramicos, onde s&o
representadas, de modo ilustrativo, as moagens por compressao, impacto,

desagregacao, choque reciproco, cisalhamento e corte [53].
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Figura 2.7 Mecanismos de moagem utilizados para materiais ceramicos [53].

A energia mecanica empregada durante a moagem através dos
mecanismos descritos € utilizada para gerar novas superficies nas particulas
constituintes, promovendo o aumento da area superficial especifica. Este
incremento de area superficial serd fundamental para acelerar as rea¢des que

ocorrem durante a queima, as quais dependem dos pontos de contato entre as
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particulas. Considerando ainda que as massas ceramicas utilizadas para a
fabricacdo de revestimentos ceramicos sdo constituidas por diversos minerais
(argilominerais, quartzo, carbonatos, etc.), a operacdo de moagem &
responsavel também pelo aumento da intimidade de mistura dos componentes,
a qual também exerce influéncia sobre a reatividade durante a queima.

A literatura ainda apresenta trabalhos que relacionam a granulometria das
impurezas que acompanham as matérias-primas com o surgimento de defeitos
superficiais, tais como furos no esmalte, manchas escuras, etc. Os minerais
gque apresentam decomposicdes gasosas em temperaturas elevadas -
superiores as temperaturas de amolecimento dos esmaltes — sdo geralmente
responsaveis pela deterioracdo da superficie dos esmaltes, como € o caso das
particulas de calcério [54] presentes em granulometrias grosseiras nas massas
ceramicas. Como as reacfes sempre ocorrem a partir da superficie e o calor
leva tempo para ser conduzido ao interior das particulas, as liberacfes gasosas
sdo retardadas durante a queima, quando os esmaltes jA se encontram em
temperaturas superiores ao ponto de amolecimento.

O método mais tradicionalmente utilizado para a moagem de massas
ceramicas € a moagem a umido em moinhos de bolas. Neste tipo de moagem,
as matérias-primas sao moidas na forma de suspensfes aquosas com
concentracdes de solidos compreendidas entre 60 e 70% em peso. A moagem
ocorre fundamentalmente através dos mecanismos de impacto e cisalhamento
até que as distribuicbes de tamanhos de particulas almejadas para cada
tipologia de produto sejam alcancgadas.

A literatura apresenta estudos que relacionam as condi¢des de operacéo
dos moinhos de bolas com a eficiéncia de moagem [55]. Como pode ser
verificado através da Figura 2.8, € necessério que a velocidade de rotagdo do
moinho seja ajustada para promover o equilibrio entre a aceleracdo centrifuga
dos elementos moedores e a forga gravitacional.

Caso a velocidade de rotacdo seja muito baixa, a moagem ocorre apenas
por cisalhamento e deixa de ocorrer simultaneamente por impacto. O uso de
velocidades de rotacdo muito elevadas, fazem com que a aceleragéo centrifuga

seja muito maior que a forca gravitacional e impede a movimentagcdo em
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cascata das esferas. Segundo Ribeiro [55], a movimentagdo em cascata, onde
0s corpos moedores perfazem angulos 45° e 60° com o plano horizontal, ocorre
quando a aceleragéo centrifuga equivale a 60% da forca gravitacional. Este tipo
de movimentagao, controlado pela velocidade de rotagdo dos moinhos,
favorece os mecanismos de moagem por impacto e cisalhamento. A moagem
por impacto é importante para romper as particulas mais grosseiras dos
minerais presentes na massa, ao passo que o cisalhamento é fundamental
para reduzir a granulometria nos estagios finais da moagem. A operacao dos
moinhos nas condi¢cdes acima descritas favorece a reducao dos tempos de
moagem e aumenta a eficiéncia energética do processo de preparacdo de

massas.

(B)

Figura 2.8 Representacgdao ilustrativa da moagem em moinhos de bolas em
funcao da velocidade de rotacdo do moinho [55].
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O desempenho da moagem por via Uumida em moinhos de bolas esta
ainda condicionado a natureza e a quantidade dos corpos moedores utilizados,
que devem ser convenientemente definidos em fungédo das caracteristicas da
massa a ser moida, tais como a dureza e a granulometria de entrada das
matérias-primas, a viscosidade da suspensdo formada e a reducdo de
tamanhos de particulas almejada para a massa final [55].

Nos ultimos anos, a produtividade e a eficiéncia energética da moagem a
umido em moinhos de bolas apresentaram evolugbes expressivas com o
advento dos moinhos continuos [56-57].

A moagem a seco utilizada para a fabricacdo de revestimentos ceramicos
no Brasil faz uso de moinhos de martelos e moinhos pendulares para a
reducdo de tamanhos das particulas constituintes das massas. Os mecanismos
predominantes de moagem sao compressao, impacto e desagregacao [58].
Para o bom rendimento dos moinhos, é fundamental que as matérias-primas
apresentem baixo conteudo de umidade (geralmente inferiores a 4,0%). O
moinho de martelos é classificado como um moinho priméario, por realizar a
moagem das matérias-primas a partir de granulometrias mais grosseiras. Em
contrapartida, o moinho pendular € utilizado como um moinho secundario, que
necessita de matérias-primas com granulometrias de entrada relativamente
finas para apresentar bom desempenho [58]. Em alguns casos, pode-se
trabalhar sem moinhos de martelos, que sao substituidos por britadores, que
exercem a funcdo de moinhos primarios previamente a moagem em moinhos
pendulares. A Figura 2.9 apresenta imagens internas de um moinho de
martelos e de um moinho pendular, utilizados industrialmente para a
preparacdo de massas de revestimentos ceramicos por via seca.

A selecdo das matérias-primas que compfem a massa ceramica
atualmente depende, dentre outros fatores, do processo de fabricagéo utilizado.
No caso dos revestimentos fabricados por via Umida, a massa € constituida por
uma mistura de diversas matérias-primas (argilas, caulins, quartzo, feldspato,
filito, calcita, etc.), ao passo que no processo via seca geralmente a
composicdo da massa permanece restrita a utilizagédo exclusiva de argilas. Esta
diferenciacdo se deve a diversos fatores. Por um lado, o processo a umido
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permite maior homogeneizacdo das matérias-primas e consegue reduzir
consideravelmente a granulometria das mesmas durante a moagem,
viabilizando o uso de diversos minerais. Por outro lado, as industrias brasileiras
de revestimentos ceramicos que utilizam o processo de via seca se
desenvolveram fazendo uso de massas constituidas apenas por argilas. Em
geral, tais argilas sdo misturas naturais de diversos minerais, o que lhes
asseguram uma excelente combinagcdo de propriedades [4]. A menor
homogeneizagcdo do processo a seco também restringe o0 numero e a

diversidade de componentes na composigao.

Figura 2.9 Imagens internas de moinhos industriais utilizados para a
preparacdo de massas por via seca. a) Moinho de martelos; b) Moinho
pendular.

2.3.2 Granulacgéao

Apds a moagem das matérias-primas, a etapa seguinte da preparagéo de
massas para a prensagem € a granulacdo. A literatura [59] aponta para a
existéncia de dois métodos principais de granulacdo: granulacdo a seco e
granulacdo com presenca de liquidos.

Na granulacdo a seco, os granulos sdo produzidos por meio da aplicacao
de forcas de compresséo entre as particulas, ao passo que na granulagdo com
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presenca de liquidos geralmente se utiliza agua para realizar a ligagédo entre as
particulas, sem a aplicacdo de forgcas compressivas.

No caso das massas preparadas para prensagem no setor de
revestimentos ceramicos, no processo denominado via Umida, a secagem da
suspensao e a granulacdo séo realizadas por atomizagcdo em equipamentos
denominados spray-dryer. As massas moidas a seco (processo via seca) sao
granuladas em umectadores verticais ou horizontais, que promovem a
aglomeracdo das particulas para gerar os granulos que serdo utilizados na
etapa de prensagem. Em ambos os casos, 0s processos de granulagdo devem
ser classificados como granulagdo a Umido, pois a agua € responsavel pela
aglomeracao das particulas sem a aplicacdo de esforgcos de compresséo sobre
as particulas.

A Figura 2.10 ilustra o sistema de funcionamento de um atomizador spray
dryer [60]. Neste equipamento, a massa na forma de suspensdo € bombeada
para bicos pulverizadores posicionados no interior de uma camara aquecida,
cujos gases encontram-se entre 400 e 500°C. Os bicos pulverizadores sdo
responsaveis pela introdugcédo da suspensédo no interior da cadmara na forma de
pequenas gotas, as quais secam instantaneamente ao entrar em contato com
0s gases quentes. O material seco, na forma de granulos aproximadamente
esféricos, cai por gravidade em direcdo a extremidade inferior da camara, ao
passo que o0s gases sdo eliminados em uma chaminé. Podem existir diversas
construcdes para os atomizadores, mas a representacdo da Figura 2.10 é a
mais utilizada no setor de revestimentos ceramicos.

A atomizacao visa eliminar a agua empregada na moagem e aglomerar
as particulas sob a forma de granulos, originando aglomerados com melhores
caracteristicas para o preenchimento dos estampos das prensas. O contetdo
de umidade do p6 atomizado também j4 se encontra adequado para a
prensagem ao final da etapa de atomizacéo.

As caracteristicas das suspensdes utilizadas exercem influéncia sobre as
propriedades dos granulos obtidos nos atomizadores. Segundo Bertrand e
colaboradores [61], a tendéncia a sedimentacdo da suspensdo, bem como o
estado de dispersdo das particulas e a natureza dos ligantes utilizados afeta o
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formato dos granulos obtidos através deste processo de granulacdo. O estado
de defloculacdo das particulas pode conduzir a formacdo de granulos ocos ou
macicos, de acordo com os resultados obtidos por estes autores. A Figura 2.11
ilustra a sec¢do transversal de granulos atomizados, onde é possivel verificar a

presenca das particulas aglomeradas em suas microestruturas internas.
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Figura 2.10 Representacao de um atomizador spray dryer.

Além do formato, as distribuicdes de tamanhos dos granulos atomizados
também s&o determinantes para a fluidez das composi¢cdes granulométricas
obtidas e exercem influéncia durante a compactagdo dos suportes ceramicos
[62].

No caso do processo de fabricagcdo por via seca, o material obtido &
granulado em equipamentos umectadores que pulverizam agua sob pressao
sobre as particulas de argila, de tal maneira a obter teores de umidade para a
prensagem compreendidos entre 8 e 11%. Estes conteddos de umidade s&o
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ajustados em funcéo da natureza das massas utilizadas e das caracteristicas
das prensas utilizadas.

Figura 2.11 Imagens da sec¢dao transversal de granulos atomizados [72].

Nestes granuladores, a agua pulverizada € responsavel pela aproximacao
das particulas, gerando inicialmente um nudcleo de aglomeracdo de particulas
[26]. As forgas de capilaridade geradas mantém o aglomerado coeso e a partir
de entdo novas camadas de particulas ou de aglomerados de particulas se
incorporam no nucleo original, fazendo com que os aglomerados aumentem de
tamanhos. A Figura 2.12 representa esquematicamente 0S mecanismos
descritos de nucleacéo e crescimento dos granulos [26].

Evidentemente, a propria movimentacdo dos aglomerados durante o
processo de granulacdo pode produzir a ruptura dos granulos, em funcdo do
contato com as partes construtivas do equipamento ou em funcao dos choques
entre os proprios granulos. Por esta razao, a literatura [59] apresenta algumas
alternativas para aumentar a resisténcia mecéanica dos granulos, tais como o
uso de ligantes e a formag&o de pontes cristalinas que se formam entre os
granulos apds a evaporacdo da agua, em consequéncia da utilizacdo de

compostos solluveis em meio a massa.
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Figura 2.12 Nucleacéo e crescimento de granulos [26].

Para a producdo de granulos a partir de massas moidas por via seca por
meio dos processos descritos acima, existem diversos equipamentos de
caracteristicas construtivas distintas, que podem gerar granulos de formatos e
distribuicbes de tamanhos significativamente diferentes. Nassetti e
colaboradores [63] publicaram extenso estudo a respeito do assunto,
comparando o desempenho de granuladores de distintos fabricantes para a
granulacdo de massas destinadas a fabricacdo de revestimentos ceramicos.
Os resultados dos trabalhos apresentados na literatura [64-65] sobre a
utilizacéo destes equipamentos indicam a possibilidade de produzir granulos de
caracteristicas  bastante  similares aos granulos atomizados e,
consequentemente, revestimentos ceramicos de boa qualidade.

As empresas brasileiras que produzem revestimentos ceramicos pelo
processo via seca utilizam, quase que em sua totalidade atualmente,
granuladores denominados verticais, conforme indicado na Figura 2.13.

Nos granuladores verticais, a massa se movimenta da por¢cao superior
para a porcao inferior do equipamento pela acdo da forca de gravidade.
Simultaneamente, na por¢ao central do mesmo, bicos pulverizadores
introduzem controladamente goticulas de agua sob pressdo sobre a massa,
gue se encontra em movimentagdo por pas metalicas que giram em alta

velocidade no centro do equipamento.
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Figura 2.13 Vista externa de um granulador vertical utilizado para granulagao

de massas através do processo via seca.

Como alternativa para obter granulos mais esféricos em relacdo aos
granuladores verticais, a literatura aponta o sistema de microgranulagéo [66 —
68]. Desenvolvido na Europa no final dos anos 80, trata-se de um misturador e
granulador rotativo de alta poténcia, que utiliza um sistema de movimentacgéo
do material em contracorrente com a movimentacdo da camara do
equipamento, conforme se verifica através da ilustracdo da Figura 2.14.

Neste tipo de equipamento, as matérias-primas sdo inicialmente
homogeneizadas e a seguir realiza-se a adicdo de agua durante periodos de
tempo relativamente curtos (inferiores a 5 minutos). O conteddo de agua
adicionado é elevado, entre 10 e 15% para garantir a formagédo de granulos de
morfologias regulares. Por meio da velocidade de rotagdo, do tempo de
permanéncia da massa no interior do equipamento e da quantidade de agua
adicionada, consegue-se controlar as propriedades dos granulos obtidos.
Tendo em vista o elevado teor de agua adicionado para a granulacéo,
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normalmente se faz necesséria a utlizacdo de secadores do tipo leito
fluidizado, que reduz a umidade da massa para o teor adequado para a
prensagem. A literatura [64, 69] também apresenta estudos recentes com
resultados favoraveis relacionados a utilizagdo deste tipo de equipamento para
a granulacdo de massas de revestimentos ceramicos, ainda que as avaliagcdes

das caracteristicas dos compactos obtidos ndo sejam muito aprofundadas.

Hélice
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Figura 2.14 Representacdo esquematica de um equipamento utilizado para a

microgranulacdo de massas ceramicas.

Dentre as principais propriedades dos granulos preparados para a

prensagem, encontram-se a fluidez e as propriedades mecanicas.
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A fluidez [70] é fundamental para garantir o preenchimento homogéneo
dos estampos das prensas na operacdo de prensagem. Heterogeneidades
nesta operacéo, decorrentes da baixa fluidez dos granulos, tendem a gerar
gradientes de densidade aparente nos corpos verdes, 0S quais causam
diferencas de retragdo linear entre pecas diferentes e dentro das mesmas
pecas durante a queima, produzindo defeitos de fabricagdo que afetam a
precisdo do formato [71] dos revestimentos ceramicos, tais como calibres,
trapézios, lunetas, etc.

A fluidez de po6s depende fundamentalmente do atrito gerado nos pontos
de contato entre os granulos. Neste sentido, a reducdo do nimero de pontos
de contato por unidade de volume deve ser almejada para maximizar a fluidez
de massas ceramicas granuladas. Por esta razdo, a distribuicdo granulométrica
e a morfologia dos granulos devem ser vistas como caracteristicas
determinantes para a fluidez destes materiais. Quinteiro [70] concluiu que os
granulos de tamanhos intermediarios (diametros entre 177 e 350 um) presentes
em composi¢cdes industriais de massas atomizadas sao aqueles que
apresentam maior fluidez. Os granulos finos apresentam fluidez mais baixa em
virtude do maior nimero de pontos de contato entre os granulos por unidade de
volume. Por sua vez, os granulos atomizados de diametros maiores geralmente
apresentam menor esfericidade em relagdo aos tamanhos intermediarios. A
Figura 2.15 ilustra estes resultados e apresenta as imagens dos granulos
atomizados separados em faixas granulométricas.

A literatura aponta também para a importancia da distribuicdo
granulométrica de massas atomizadas sobre as propriedades mecéanicas dos
granulos [62, 72]. Tendo em vista que a deformacado plastica € o mecanismo
através do qual ocorre o aumento de compacidade do compacto durante a
operacdo de prensagem, € necessario que os granulos sejam deformaveis.
Nesse sentido, além da composicédo mineraldgica, a distribuicdo granulométrica
e a presenca de granulos macicos ou ocos tende a afetar a deformabilidade
dos granulos [73].
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Figura 2.15 Efeitos dos tamanhos dos granulos sobre a fluidez.

Dadas as diferencas de processamento destacadas entre as tecnologias
de preparacdo de massas por via Umida e por via seca, sdo esperadas
disparidades nas propriedades das massas preparadas pelos dois métodos.

Nasseti e Palmonari [74] realizaram estudo comparativo entre massas
processadas a umido e a seco para a fabricacdo de revestimentos ceramicos
vitrificados de suporte de cor de queima vermelha. Ainda que tenham sido
evidenciadas algumas diferengcas no comportamento antes da queima, 0s
resultados indicam que € possivel utilizar o processamento a seco sem
prejuizos para a fabricacdo desta tipologia de produtos. Estudo anterior [75]
indicou a importancia da granulacado das massas preparadas por via seca para
a obtencéo de comportamentos semelhantes aos das massas processadas por
via umida. No caso especifico dos porcelanatos produzidos a partir de massas
de cor de queima clara, ndo existem dados na literatura que apontem para a

viabilidade do processamento para estes produtos, onde o grau de
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densificacdo durante a queima é elevado e o suporte deve apresentar a cor de
gueima mais clara possivel, por questbes comerciais.

Convém ressaltar ainda que ha evidéncias de que o processamento por
via seca pode ser consideravelmente mais econémico do que o processamento
por via Umida. A literatura [3] indica que a etapa de atomizacdo representa
cerca de 40% do consumo de energia térmica das industrias brasileiras de
revestimentos ceramicos que utilizam o processo de via Umida para a
fabricacdo de revestimentos ceramicos. Por sua vez, na fabricagdo de
revestimentos ceramicos por via seca ndo se consome energia térmica para a

preparacao da massa.
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CAPITULO 3. COMPARACAQO ENTRE MASSAS INDUSTRIAIS
PREPARADAS POR VIA UMIDA E VIA SECA

Neste capitulo serdo apresentados o0s resultados da caracterizacdo
comparativa realizada entre massas industriais destinadas a fabricacdo de
revestimentos ceramicos, preparadas pelas rotas via Umida e via seca. As
massas foram coletadas em diferentes empresas nacionais e estrangeiras que
se dispuseram a colaborar com o trabalho, fornecendo amostras
representativas de suas massas destinadas a fabricacdo de revestimentos
ceramicos conformados por prensagem.

Foram coletadas amostras das massas apds a moagem e a granulacéo e
as mesmas foram caracterizadas comparativamente em laboratério para a
identificacdo de suas principais diferengcas. Os resultados obtidos foram de
grande valia para a continuidade do projeto, pois uma vez identificadas as
principais diferencas entre as massas industriais preparadas pelos dois
processos, foi possivel identificar algumas das principais variaveis a serem
estudadas na sequéncia do trabalho, para avaliar a viabilidade da fabricacéo de

porcelanatos por via seca.

3.1 OBJETIVOS DO CAPITULO

Esta etapa do trabalho foi realizada com o0s seguintes objetivos
especificos, inseridos dentro do objetivo geral do projeto:
e Identificar as principais diferencas entre as caracteristicas fisico-
guimicas de massas industriais moidas por via Umida e por via seca;
e Avaliar as diferencas entre as caracteristicas dos granulos de massas
industriais preparadas por atomizacdo (via Umida) e por granulagdo de

massas previamente moidas por via seca.
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3.2 MATERIAIS E METODOS

3.2.1 Selegéo e coleta das amostras

Foram coletadas amostras de massas de revestimentos ceramicos
produzidas industrialmente por diferentes fabricantes para a realizacdo desta
etapa do trabalho. Para a selecdo das amostras, foram contempladas trés
massas obtidas pelo processamento a umido em empresas localizadas no
estado de S&o Paulo e trés massas preparadas por via seca em condi¢oes
industriais (duas massas provenientes de empresas localizadas em Santa
Gertrudes, SP e uma proveniente da Coldombia). As massas foram coletadas
apés a moagem e apés a granulacdo e receberam as identificacbes
apresentadas na Tabela 3.1.

As massas moidas por via Umida foram coletadas em forma de
suspensao a partir dos tanques de armazenamento que antecedem 0 processo
de atomizacdo. Por sua vez, as massas moidas por via seca foram coletadas
nas esteiras das saidas dos silos de armazenamento que conduzem as
massas para 0 processo de granulagdo. As amostras das massas foram
tomadas nas saidas dos silos que abastecem as prensas.

Tabela 3.1 Identificacdo das massas industriais coletadas.

Processo Identificacao Descricao
VUM1, VUM2 e VUM3 Massas moidas por via imida
Via umida 0 2 (mi
VUGL, VUG2 e VUG3 Massas moidas por via umlgla e
granuladas por atomizagao
VSM1, VSM2 e VSM3 Massas moidas por via seca
Via seca Massas moidas por via seca e

VSG1, VSG2 e VSG3

granuladas por umectacao

3.2.2 Caracterizagdo comparativa das massas

Apés a coleta, as amostras foram caracterizadas comparativamente em

laboratdrio, com o objetivo de se detectar as principais diferencas decorrentes
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da tecnologia de moagem e granulacdo utilizadas. As andlises descritas a

seguir foram empregadas para a caracterizacdo comparativa.

3.2.2.1 Composi¢Bes quimicas

Determinada apenas com as amostras das massas moidas e néo
granuladas. As andlises foram realizadas fazendo-se uso da técnica de
fluorescéncia de raios X, a partir das amostras previamente desagregadas em
almofariz até passagem completa pela peneira ABNT # 80 (abertura de 177
um). Os Oxidos dos seguintes elementos foram determinados
guantitativamente, expressos na forma de % em peso: Si, Al, Fe, Ti, Ca, Mg,
Na, K, Mn, P e Ba. A perda ao fogo das amostras foi determinada por
procedimento gravimétrico apds calcinagdo a 1000°C.

3.2.2.2 Distribui¢cbes de tamanhos de particulas e granulos

No caso das amostras moidas e nao granuladas, as analises foram
conduzidas com o objetivo de identificar a distribuicdo de tamanhos de
particulas primarias. No caso das amostras granuladas, teve-se por objetivo
determinar a distribuicdo de tamanhos dos aglomerados de particulas.

Para a realizacdo destas andlises, as amostras ndo granuladas (apenas
moidas) foram previamente dispersas em &agua e defloculante (0,5% de
tripolifosfato de sodio) e permaneceram em repouso por 24 horas para
promover maior dispersdao dos aglomerados. A seguir, as particulas foram
classificadas por peneiramento a Umido, em uma bateria de peneiras de
aberturas padronizadas (350, 250, 177, 125 e 63 um) e as fracbes passantes
analisadas quanto a distribuicdo de tamanhos de particulas por sedimentacao.
Para a analise das particulas menores que 63 um foi utilizado um analisador de
particulas Sedigraph 500D, fabricado pela Micromeritics. A distribuicdo de
tamanhos de particulas das amostras foi estimada pela juncdo dos resultados
das analises granulométricas por peneiramento a umido com os resultados das

analises das fragBes mais finas obtidas em analisador de particulas Sedigraph.
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No caso das amostras granuladas, as analises foram realizadas somente
por peneiramento a seco, empregando-se uma bateria de peneiras com as
seguintes aberturas: 500, 250, 125 e 63 um. Cerca de 100 g de cada amostra
foi utilizada para a realizacdo do ensaio, com a bateria de peneiras posicionada

sobre um vibrador de peneiras durante 10 minutos.

3.2.2.3 Andlise morfoldgica das particulas e granulos

As fracdes granulométricas das amostras ndo granuladas separadas por
peneiramento foram analisadas quanto a morfologia das particulas por meio de
analises de microscopia Otica. Foram utilizadas as particulas retidas nas
mesmas peneiras descritas no item 3.2.2.2

No caso das amostras granuladas, a andlise foi realizada de maneira
similar, ndo havendo necessidade de dispersdo das amostras, tendo em vista
gue neste caso objetiva-se a andlise morfolégica dos aglomerados. Para
complementar os resultados, amostras das massas granuladas foram
analisadas no microscopio eletrbnico de varredura, depositadas em porta-
amostras com fita adesiva condutiva. Para a realizacdo destas analises foram
selecionadas as amostras mais representativas do conjunto, com base nos

resultados das analises granulométricas.

3.2.2.4 Fluidez, densidade de preenchimento e densidade de

empacotamento

As amostras granuladas foram caracterizadas quanto a densidade
aparente apos preenchimento livre e ap0s empacotamento em proveta. Os
resultados destas andlises foram utilizados para a determinacdo da fluidez,
calculada indiretamente através do indice de Hausner [70], tendo em vista que
a fluidez das massas granuladas por umectacéo ndo podem ser determinadas
por meio de testes de vazéo, em funcdo da baixa capacidade de escoamento.

Tais caracterizacdes contemplaram apenas as massas granuladas,
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considerando que estes parametros sao particularmente importantes para o
preenchimento dos estampos das prensas.

As andlises foram realizadas mediante o emprego de uma proveta de
vidro de 250 ml. A proveta utilizada fora previamente cortada na marca de 250
ml para permitir o preenchimento com um volume mais preciso e reprodutivel.

Para a avaliagdo das densidades de preenchimento (pp) e
empacotamento (pg), posicionou-se a proveta sobre uma bancada isenta de
vibracdes e com o auxilio de um funil, realizou-se o preenchimento da proveta
com as massas granuladas até a sua extremidade superior. A seguir, vedou-se
a extremidade da proveta, golpeando a mesma sobre a bancada até que
ocorresse a estabilizacdo do volume, promovida pelo empacotamento dos
granulos. Conhecendo-se o volume inicial (Vi = 250 cm®) e obtendo-se o
volume final (Vf) ap6s o empacotamento, realizou-se a pesagem do material
(m) contido no interior da proveta.

A partir dos procedimentos descritos, foram calculadas as densidades de
preenchimento e empacotamento das massas granuladas, assim como indice

de Hausner (l.H.), fazendo-se uso das Equacdes 3.1 a 3.3.

pp = % (3.2)

PE = :,n_f (3.2)
_vi

I.H.= T (3.3)

3.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.3.1 Composic¢des quimicas

A Tabela 3.2 apresenta as composi¢cdes quimicas das seis massas
envolvidas no estudo. Os resultados sao expressos em % em peso na forma de
oxidos e permitem a avaliagdo da natureza quimica das massas coletadas para

a realizacao do trabalho.
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Tabela 3.2 Composi¢es quimicas das massas envolvidas no estudo.

Oxidos VUM1 VUM2 VUM3 VSM1 VSM2 VSM3
P.F. (%) 4,86 4,33 5,59 3,19 3,02 5,61
Sio, (%) | 6826 | 70,43 | 68,02 | 69,03 | 6894 | 66,86
Al,O;(%) | 1843 | 17,75 | 17,72 | 14,92 | 14,85 | 17,31
Fe,05(%) | 2,09 1,32 1,24 4,94 5,02 6,03
TiO, (%) 0,88 0,55 0,42 0,63 0,61 0,91
CaO (%) 0,93 0,43 1,05 0,50 0,55 1,15
MgO (%) 1,68 0,88 1,50 1,73 1,68 0,77
Na,O (%) | 0,43 1,72 2,20 1,26 1,63 0,19
K,O (%) 2,33 2,22 2,02 3,51 3,39 1,52
MnO (%) 0,01 - - - 0,03 0,10
P,Os (%) | 0,02 0,06 0,02 0,16 0,18 0,09
BaO (%) - - 0,03 - - 0,07

Os resultados apresentados na Tabela 3.1 evidenciam algumas
diferengas do ponto de vista quimico entre as massas caracterizadas. Observa-
se que, de um modo geral, as massas utilizadas nos processos de via seca
apresentam contetdos de Fe,0O3; mais elevados e razdes SiO,/Al,03 mais
altas em relacdo as massas preparadas por via Umida. Tais diferencas séo
motivadas pelas matérias-primas utilizadas para a fabricacdo de revestimentos
ceramicos através dos processos de fabricagédo estudados.

Em geral, os fabricantes de revestimentos ceramicos que utilizam o
processo via seca, fazem uso de massas constituidas exclusivamente por
argilas vermelhas. As massas VSM1 e VSM2, provenientes de fabricantes do
polo de Santa Gertrudes, apresentam composi¢cdes quimicas semelhantes
entre si. Este resultado decorre do fato de que os fabricantes de revestimentos
ceramicos que utilizam o processo via seca nesta regiao fazem uso de argilas
da mesma formacao geoldgica — a formacdo Corumbatai [4,5]. A massa VSM3,
por sua vez, € uma massa preparada por via seca para a fabricacdo de
revestimentos semi-porosos, proveniente de uma empresa instalada em outro

pais da América Latina. Em fungcdo do teor de Fe,Os3;, verifica-se que esta
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massa também deve gerar um produto de cor vermelha. Contudo, apresenta
relacdo SiO,/Al,O3 mais baixa em relacdo as massas nacionais preparadas
por via seca e teor de CaO ligeiramente mais elevado.

As massas coletadas dos fabricantes que utilizam o processo via Umida
apresentam composic¢des quimicas com diferencas um pouco mais expressivas
entre si. Todas elas se caracterizam, entretanto, por apresentarem menores
conteudos de Fe,03 e relagdes SiO,/Al,O3 mais baixas em relacdo as massas
utilizadas pelas empresas nacionais que utilizam a rota de preparacéo via seca,
cujas composicdes sao bastante similares.

E importante destacar que as caracteristicas quimicas das massas
envolvidas nesta etapa do estudo ndo constituem o objeto principal de analise
deste capitulo, tendo em vista que serdo mais exploradas as diferencas fisicas
das massas industriais, que decorrem dos sistemas de preparacao utilizados.
Entretanto, o conhecimento prévio de suas composi¢cbes quimicas se faz
necessario, tendo em vista que sao comparadas as caracteristicas fisicas de

massas que apresentam composi¢cfes quimicas e mineraldgicas diferentes.

3.3.2. Distribui¢6es de tamanhos de particulas e granulos

A Figura 3.1 e a Tabela 3.3 apresentam os resultados das distribuicbes de
tamanhos de particulas das seis massas incluidas no estudo. Evidentemente,
para a comparacdo dos resultados deve-se levar em conta que as massas
apresentam composi¢des quimico-mineralogicas distintas e que, em funcéo
disso, os resultados ndo dependem exclusivamente das caracteristicas do
processo de preparagédo de massas utilizado.

Ainda assim, analisando cautelosamente os resultados obtidos é possivel
verificar que, de uma forma geral, as massas preparadas por via seca — VSM1,
VSM2 e VSMS3 — apresentam elevada participagdo de particulas com diametros
superiores a 100 um, sendo que a presenca de particulas destas dimensdes é
bastante inferior nas massas coletadas nas empresas que utilizam o processo
via Umida. Em contrapartida, as fracdes de particulas com dimensdées inferiores

a 1,0 um também sdo mais elevadas nas massas preparadas por via seca,
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provavelmente em decorréncia das composi¢des mineraldgicas destas massas,
gue sado constituidas essencialmente por argilas [4], ao contrario das massas
preparadas por via umida que possuem maiores participacdes de minerais nao-

plasticos em suas composicoes.

100

[0}
o
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Massa acumulada de finos (%6)

Diametro esférico equivalente (um)

Figura 3.1 Distribui¢es de tamanhos de particulas das massas industriais.

Tabela 3.3 Parametros destacados das distribuicdes de tamanhos de particulas

das massas industriais.

Processo | Amostras | Dso (um) | %>100pum | % <10 pum | % <1 pm
VUM1 6,8 2,2 62,0 2,6

Via umida VUM2 7,9 0,2 57,4 1,8
VUMS3 13,0 3,0 41,5 2,8
VSM1 10,7 29,5 49,2 9,4

Via seca VSM2 10,8 17,4 49,2 5,5
VSM3 7,2 6,6 56,1 13,8
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Deste modo, pode-se dizer que as massas preparadas por via seca
apresentam distribuicbes de tamanhos de particulas mais largas que as
massas preparadas por via Umida, ainda que os diametros médios de
particulas (Dsp) sejam muito semelhantes nas massas preparadas pelas duas
rotas.

Convém destacar os resultados obtidos pela massa VSM3 que destoam
dos resultados das demais massas industriais preparadas por via seca.
Observa-se gque esta massa apresenta a maior participacdo de particulas finas
dentre as massas de via seca caracterizadas, com destaque para a baixa
participacdo de particulas maiores que 100 um. Este resultado se deve ao fato
de que esta massa VSM3 é uma massa preparada por uma industria de
revestimentos ceramicos localizada fora do Brasil, que utiliza um sistema de
moagem distinto em relagcdo aos sistemas empregados nas industrias
nacionais para a preparacao de massas por via seca. O sistema de moagem
industrial da massa VSM3 é constituido por um britador seguido de um moinho
a rolos, que consegue gerar granulometrias consideravelmente mais finas em
relacdo ao tradicional sistema de moagem constituido por moinhos de martelos
e pendulares, empregados nas fabricas brasileiras que produzem através do
processo via seca.

Nas Figuras 3.2 a 3.4 sdo apresentados os resultados das analises de
microscopia Otica realizadas com as particulas constituintes das massas
moidas por via umida e via seca. Tendo em vista a similaridade de resultados
de algumas das massas envolvidas no estudo, sdo apresentadas apenas as
imagens das particulas das massas VUML1 (via umida), VSM1 (via seca) e
VSM3 (via seca), para fins comparativos.

Os resultados obtidos através das analises de microscopia apresentados
nas Figuras 3.2 a 3.4 confirmam os resultados das distribuicdes de tamanhos
de particulas anteriormente descritos e ainda apontam para as maiores
diferencas de intimidade de misturas das massas preparadas por via seca, 0
que pode ser verificado qualitativamente pela distribuicdo de cores das
particulas presentes nas imagens. Das analises realizadas, nas fracdes mais

grosseiras das massas, ndo € possivel afirmar que existam diferencas
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significativas de morfologia entre as particulas obtidas através dos distintos
processos de moagem analisados.
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Figura 3.3 Imagens das particulas maiores que 63 um da massa VSML1.
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Figura 3.4 Imagens das particulas maiores que 63 um da massa VSMS3.

Nas Figuras 3.5 a 3.8 e na Tabela 3.4 s&o apresentados os resultados
das mesmas analises realizadas com as massas industriais granuladas
preparadas através dos processos via Umida e via seca envolvidas no estudo.

E possivel verificar pelas andlises granulométricas que as amostras
atomizadas (VUG1, VUG2 e VUG3) apresentam distribuicdes de tamanhos de
granulos muito parecidas entre si e que, em geral, possuem granulos de
tamanhos maiores do que as amostras granuladas por via seca (VSG1, VSG2
e VSG3). Estes resultados podem ser facilmente observados nas curvas
granulométricas apresentadas na Figura 3.5 e nos parametros destacados na
Tabela 3.4. Nota-se que os diametros meédios dos granulos das massas
atomizadas sdo maiores em relacdo aos diametros médios das massas
granuladas por via seca. Entretanto, destaque ainda maior deve ser dado a
consideravel participacdo de granulos com diametros inferiores a 125 um nas
massas preparadas por via seca. A presenca destes granulos € responsavel
pelo incremento do atrito entre 0s mesmos (por aumentar o niumero de pontos

de contato) e debilita a fluidez [70] das massas granuladas por via seca.
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Figura 3.5 Distribuicdes de tamanhos dos granulos das massas industriais.

Tabela 3.4 Parametros destacados das distribuicdes de tamanhos de granulos.

Processo Amostras Dso (um) % >500 pm | % <125 pm
VUG1 339 19,5 4,9

Via umida VUG2 340 15,4 6,1
VUG3 343 25,1 3,9
VSG1 221 26,2 32,8

Via seca VSG2 82 0,1 69,3
VSG3 85 6,2 66,2

Dentre as massas granuladas por via seca, observa-se uma dispersao

maior entre os resultados obtidos. A massa VSG1 apresenta distribuicdo

granulométrica mais grosseira em relacdo as outras duas massas granuladas

por via seca, mas ainda assim, a presenca de granulos inferiores a 125 um

nesta amostra € muito elevada, em comparacdo com os valores encontrados

nas massas atomizadas.
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Nas Figuras 3.6 a 6.8 encontram-se as imagens obtidas por microscopia
Otica dos granulos das amostras VUG1, VSG1 e VSG3, que podem ser
consideradas representativas do conjunto de amostras de massas industriais
selecionado para esta etapa do trabalho. Além das diferengas de tamanhos, ja
detectadas nas analises granulométricas, as imagens obtidas por microscopia
Otica indicam diferencas notaveis na morfologia dos granulos. Os granulos
atomizados apresentam esfericidades consideravelmente maiores em relagéo
aos granulos das massas VSG1 e VSG3 (via seca), onde sdo observados
formatos irregulares, que se afastam bastante dos formatos esféricos. Na
amostra VSGL1 (granulada por via seca), é possivel notar que, ainda que exista
uma elevada fragdo de granulos de tamanhos maiores, nas fracoes de
diametros inferiores a 125 um s&o observados granulos muito finos,
aparentemente com aglomeragcdo muito baixa e morfologia irregular. Os
granulos da amostra VSG3 possuem maior esfericidade que o da composi¢cao

VSG1, especialmente nas fracoes mais finas.
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Figura 3.6 Imagens dos granulos maiores que 63 um da massa VUGL.
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Figura 3.8 Imagens dos granulos maiores que 63 um da massa VSG3.
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Para complementar os resultados, na Figura 3.9 sdo apresentadas
imagens obtidas no MEV dos granulos das amostras VUG1 e VSG3 — amostras
granuladas por via Umida e via seca, respectivamente. Observa-se, além das
diferencas de tamanho e morfologia acima discutidas, que os granulos das
massas atomizadas apresentam-se ocos, ao contrario dos granulos das
massas preparadas por via seca, 0S quais sao sempre maci¢cos. Estas
disparidades sdo apontadas na literatura [72] e podem ser responsaveis por
diferengas nas propriedades mecénicas dos granulos. Convém destacar ainda
que a presenca de granulos ocos nas massas atomizadas ocorre
preferencialmente nas fracdes granulométricas mais grosseiras, ao passo que
os granulos finos sdo macicos e, consequentemente, menos deforméaveis

durante a operacéo de prensagem [70].

Figura 3.9 Imagens obtidas no MEV dos granulos das amostras
VUGL1 (a esquerda) e VSG3 (a direita).

3.3.3 Fluidez, densidades de preenchimento e empacotamento

Os resultados das andlises de densidade de preenchimento, densidade
de empacotamento e indice de Hausner das massas granuladas encontram-se
expressos na Tabela 3.5. O indice de Hausner é uma medida indireta da fluidez

de granulados e baseia-se no principio de que os granulos de elevada fluidez ja
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atingem elevados graus de empacotamento durante o preenchimento livre dos
recipientes, de modo que as operacfes subsequentes de acomodacao dos
granulos afetam de maneira pouco expressiva o empacotamento dos mesmos.
Por sua vez, as composi¢Bes granulométricas de baixa fluidez obtém baixos
graus de empacotamento durante o preenchimento livre e podem obter
incrementos de empacotamento notaveis mediante opera¢des de acomodacao
dos granulos. Assim, a fluidez das composi¢des granulométricas sera tdo mais

elevada quanto mais proximos da unidade forem seus indices de Hausner.

Tabela 3.5 indice de Hausner (1.H.), densidades de preenchimento (pp) e

empacotamento (pg) das massas granuladas.

Processo Amostras I.H. pr (g/cm?) pe (g/cm?)
VUG1 1,115 1,00 1,11

Via imida VUG2 1,145 1,02 1,17
VUG3 1,160 1,03 1,19
VSG1 1,326 0,95 1,25

Via seca VSG2 1,422 0,96 1,37
VSG3 1,248 1,14 1,42

A analise dos resultados indica genericamente que as massas preparadas
através do processo via umida apresentam fluidez mais elevadas e densidades
de empacotamento mais baixas em relacdo as massas preparadas por via
seca. Tais resultados podem ser analisados como reflexos diretos das
distribuicbes granulométricas e das morfologias dos granulos anteriormente
analisadas. As massas atomizadas, por apresentarem distribuicoes
granulométricas com maiores participacdbes de granulos grossos e
principalmente por apresentarem granulos mais esféricos, possuem fluidez
mais elevadas, conforme detectado pelos indices de Hausner, cujos valores se
aproximam mais da unidade. Por outro lado, como estas mesmas massas
apresentam curvas granulométricas mais estreitas em relacdo as massas
granuladas por via seca, as densidades de empacotamento tendem a ser mais
baixas. A elevada presenca de granulos de pequenas dimensdes nas massas
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via seca em conjunto com granulos de tamanhos maiores sdo responsaveis
pela maior densidade de empacotamento destas massas. Estes parametros
devem ser considerados por atuarem como indicadores da quantidade de ar
gue permanece retido entre os granulos na operagcdo de carregamento dos
estampos das prensas, podendo originar defeitos de fabricacdo como a
laminagédo das pecas, que decorrem da inclusdo de bolsdes de ar no interior
das pecas prensadas [76].

Dentre os resultados obtidos, deve-se destacar ainda o indice de Hausner
mais baixo obtido pelos granulos da massa VSG3, quando comparado com as
demais massas via seca caracterizadas. Este resultado decorre da maior

esfericidade dos granulos finos presentes nesta composicao granulométrica.

3.4 CONCLUSOES PARCIAIS

A caracterizagdo comparativa das massas industriais coletadas permite
gue as seguintes conclusdes sejam estabelecidas:

e As massas industriais utilizadas para a fabricacdo de revestimentos
ceramicos através dos processos via Umida e via seca apresentam
diferencas em suas composi¢des quimicas. As maiores diferencas estédo
nas concentragdes de Fe,O3 e nas razbes SiO,/Al,O3; e decorrem da
natureza das matérias-primas comumente empregadas nas massas
destinadas a estes processos;

e As massas industriais preparadas por via seca no Brasil apresentam
expressiva participacdo de particulas grosseiras (diametros superiores a
100 um), que ndo séo encontradas nas massas industriais preparadas
por via umida;

e A presenca significativa de particulas grosseiras nas massas preparadas
por via seca é uma particularidade das condi¢cdes de moagem praticadas
pelos fabricantes brasileiros que utilizam este processo. Verificou-se
através da massa VSM3 — massa industrial preparada por via seca em

outro pais da América Latina — que tamanhos de particulas
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consideravelmente mais finos também podem ser obtidos através da
moagem a seco, empregando-se equipamentos de moagens de
caracteristicas construtivas distintas;

e Nao foram detectadas diferencas qualitativas importantes no formato
das particulas constituintes das massas preparadas por via seca e via
umida. Entretanto, pode-se estimar qualitativamente que as massas
preparadas por via seca tendem a apresentar menores intimidades de
mistura que as massas preparadas por via Umida;

¢ As massas industriais granuladas por via seca apresentam granulos com
morfologias irregulares (menos esféricos em relagdo aos granulos
atomizados) e distribuicbes granulométricas com participacdes mais
expressivas de finos (diametros inferiores a 125 um). Em virtude destas
caracteristicas, a fluidez das massas granuladas por via seca é inferior
em a fluidez das massas atomizadas;

e Os granulos obtidos por via seca e via umida diferem ainda com relagéo
a estrutura interna, tendo em vista que os granulos atomizados maiores
se apresentam ocos (com cavidades internas), ao passo que 0S

granulos preparados por via seca Sao sempre macicos.

Considerando o objetivo geral do projeto, onde pretende-se discutir a
viabilidade da fabricagcdo de porcelanatos de boas caracteristicas técnicas e
estéticas através do processo via seca, 0s resultados obtidos nesta etapa do
trabalho indicam que:

e As massas industriais preparadas atualmente pelo processo via seca
sdo constituidas primordialmente por argilas de cor de queima vermelha,
ricas em Fe,03. Para a fabricacdo de porcelanatos de elevado valor
agregado, considera-se necessaria a utilizacdo de massas de cor de
gueima mais clara, que apresentem contetudos de Fe,O3; mais baixos,
de magnitudes semelhantes aos valores encontrados nas massas
industriais preparadas através do processo via Umida caracterizadas

nesta etapa do trabalho;
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Em vista da presenca expressiva de particulas grosseiras apds a
moagem e de intimidades de misturas inferiores detectadas nas massas
industriais preparadas por via seca, sao previstas dificuldades para a
obtencéo de porcelanatos de boas propriedades técnicas por via seca,
fazendo-se uso das condicbes de moagem atualmente utilizadas pelos
fabricantes nacionais que empregam 0 processamento a seco. Neste
sentido, as condi¢gOes ideais de moagem devem ser estudadas para a
fabricacdo de porcelanatos por via seca, considerando a influéncia desta
etapa do processamento sobre as propriedades dos compactos verdes e
especialmente sobre o processo de sinterizacgéo;

A baixa fluidez dos granulos das massas industriais preparadas por via
seca também deve ser destacada como uma barreira para a obtencéo
de porcelanatos por este processo, tendo em vista que esta tipologia de
produto deve apresentar alto grau de vitrificacdo e que atualmente séao
fabricados em formatos cada vez maiores. Neste sentido, considera-se
importante a obtencdo de granulos de maior fluidez para favorecer o
preenchimento homogéneo dos estampos das prensas e,

consequentemente, gerar compactos verdes menos heterogéneos.
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CAPITULO 4. EFEITOS DOS TAMANHOS DE PARTICULAS E DA
INTIMIDADE DE MISTURA EM PORCELANATOS PREPARADOS POR VIA
SECA

Tendo em vista as principais diferencas destacadas nas conclusées do
capitulo anterior com relacdo as caracteristicas das particulas das massas
industriais preparadas por via umida e por via seca, nesta etapa do trabalho
foram determinados os efeitos dos tamanhos de particulas e da intimidade de
mistura em massas de porcelanatos preparadas por via seca. Inicialmente
foram realizados testes experimentais visando identificar isoladamente os
efeitos destas duas variaveis e posteriormente foi realizado um estudo mais
detalhado a respeito da influéncia dos tamanhos de particulas sobre as
propriedades de porcelanatos de cor de queima clara, preparados a partir de
massas moidas por via seca. Os resultados obtidos apontam para a
importancia da realizacdo de ajustes nas condigbes de moagem de massas
preparadas por via seca, para viabilizar a fabricacdo de porcelanatos através
desta rota de preparacdo de massas.

4.1 OBJETIVOS DO CAPITULO

Os obijetivos especificos estabelecidos para este capitulo foram:

e Avaliar isoladamente a influéncia da intimidade de mistura e dos
tamanhos das particulas sobre as propriedades de massas de
porcelanatos preparadas por via seca;

e Determinar as redugdes de tamanhos de particulas necessarias na
moagem a seco para a obtencdo de porcelanatos de cor de queima
clara e boas caracteristicas técnicas;

e Identificar os ajustes necessarios nos sistemas de moagem via seca
atualmente utilizados no setor ceramico brasileiro, de forma a viabilizar a
preparacdo de massas de porcelanato por meio desta rota de

processamento.
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4.2 MATERIAIS E METODOS

4.2.1 Tamanhos de particulas vs. Intimidade de mistura

Apés a identificacdo das principais diferencas existentes entre as
caracteristicas das particulas e dos granulos obtidos em processos industriais
gue utilizam as tecnologias via imida e via seca, nesta etapa do trabalho foram
avaliados os efeitos isolados de duas importantes varidveis que diferem entre
as massas via Umida e via seca: 0os tamanhos das particulas e a intimidade de
mistura dos componentes.

Para isso, foi preparada em laboratério uma composi¢cdo tipica de
porcelanato esmaltado de cor de queima clara, utilizando as tecnologias via
Umida e via seca. Foram selecionadas as matérias-primas tipicamente
utilizadas em massas de porcelanato a partir de um conjunto de matérias-
primas disponiveis. As matérias-primas foram caracterizadas com relacdo a
composicdo quimica por fluorescéncia de raios X e a seguir definiu-se a
composicao da massa, conforme indicacéo da Tabela 4.1.

As condic¢Oes de preparacdo das massas em laboratorio foram definidas
de forma a reproduzir a0 maximo as caracteristicas das particulas e granulos
encontradas nas massas industriais, tendo por base os resultados obtidos com
a caracterizacéo anteriormente descrita no Capitulo 3.

Sendo assim, a massa com a composi¢cdo descrita na Tabela 4.1 foi
preparada por via Umida empregando moagem em moinho de bolas de
laboratorio com adigdo de 55% de agua e 0,5% de silicato de sodio sobre a
massa seca até obtencdo de teor de residuo de 5,0% em peneira ABNT #230
(abertura de 63 pum).

A mesma massa também foi preparada por via seca, com a moagem
realizada em moinho de martelos de laboratério, seguida da posterior
desagregacdo em almofariz até passagem completa pela peneira ABNT #45
(abertura de 350 pm).

Adicionalmente, uma massa de mesma composi¢cdo foi preparada por

uma rota denominada via mista, através da qual as matérias-primas foram
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moidas individualmente por via umida e homogeneizadas por via seca. A
moagem individual das matérias-primas por via Umida foi realizada nas
mesmas condi¢cdes descritas anteriormente para a moagem da massa por via
umida. Apdés a dosagem das matérias-primas na propor¢do devida, a
homogeneizac¢do do material j& moido foi realizada manualmente, sem adigcéo
de agua.

A preparacdo das massas nestas condi¢cdes permitiu uma avaliagéo
isolada da influéncia dos efeitos dos tamanhos de particulas e da intimidade de
mistura das matérias-primas sobre o comportamento das massas, tendo em
vista que a composi¢cdo preparada pela via mista foi planejada para obter a
distribuicdo de tamanhos de particulas da massa preparada por via umida,

porém com a intimidade de mistura da massa preparada por via seca.

Tabela 4.1 Composi¢céo da massa preparada pelas trés rotas de

processamento.
Matérias-primas % peso

Argila 1 19,6
Argila 2 3,5
Argila 3 4,7
Feldspato 23,4
Filito 1 28,1
Filito 2 13,2
Talco 7,5

Em resumo, nesta etapa do trabalho, as trés massas abaixo descritas
foram preparadas e posteriormente caracterizadas comparativamente:
e Via Umida: moagem a umido em moinho de bolas até obtencdo de 95%
das particulas com diametro inferior a 63 um;
e Via seca: moagem a seco até obtencdo de 100% das particulas com
didametro inferior a 350 pum;
e Via mista: moagem a umido individual das matérias-primas em moinho

de bolas até obtencdo de 95% das particulas com didmetro inferior a 63
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um. A seguir as suspensfes das matérias-primas foram secas, dosadas
para gerar a mesma composi¢cdo das outras duas massas e misturadas

manualmente por via seca.

Apds a moagem, todas as massas foram granuladas em peneiras de
laboratdrio com 7,0% de umidade, forcando a passagem dos aglomerados
obtidos por peneiras com aberturas de 1,0 mm de diametro. As massas
granuladas repousaram por 24 horas apara a homogeneizacdo da umidade
utilizada para a granulacdo e posteriormente foram caracterizadas através das

seguintes analises.

4.2.1.1 Distribui¢des de tamanhos de particulas

Realizada através da técnica de sedimentacdo, em equipamento
analisador de particulas Sedigraph 5000d, com os resultados complementados
através de andlises de peneiramento a imido, de maneira analoga a descri¢ao

apresentada no item 3.2.2.2.

4.2.1.2 Diagramas de compactacéao

O comportamento das massas durante a compactacdo foi avaliado
mediante a prensagem de corpos de prova em prensa hidraulica de laboratério.
Empregou-se para a realizacdo dos testes um molde metalico para gerar
corpos de prova de dimensdes aproximadas 60 x 20 x 6 mm®. A pressdo de
compactacao das massas foi variada mediante a aplicacao de diferentes forcas
de prensagem até a obtencdo de corpos de prova de mesma densidade
aparente a partir das trés massas anteriormente descritas. A densidade
aparente foi calculada com a determinacdo geométrica do volume, nos corpos
de prova secos a 110°C para a eliminacdo da umidade utilizada para a

conformagao.
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4.2.1.3 Modulos de ruptura a flexdo ap6s secagem

Os corpos de prova obtidos a partir de pressbes variaveis para a
obtenc&o de mesma densidade aparente nas trés massas foram caracterizados
mecanicamente através do ensaio de flexdo em trés pontos em fleximetro
Nannetti CC-96-2006. Apds a prensagem, 0os mesmos foram secos em estufa
elétrica a 110°C até peso constante. Apds a retirada da estufa, foram
acondicionados em dessecador e o0s testes mecanicos realizados a
temperatura ambiente. O médulo de ruptura a flexdo apdés secagem (MRF) das
massas foi entdo calculado fazendo-se uso da Equacgéo 4.1, onde € F é a carga
aplicada até a ruptura dos corpos de prova, L é a distancia entre os apoios, b é
a largura dos corpos de prova e h é a espessura dos mesmos.

3FL
MRF = ~—% (4.1)

4.2.1.4 Curvas de gresificacéo

O comportamento das massas durante a queima foi avaliado por meio da
determinacdo da variacdo da absorcdo de agua e da retracdo linear de queima
em distintas temperaturas de sinterizagcdo. As queimas foram realizadas em
forno Maitec FSQC-1300 em ciclos de queima com duracgédo total aproximada
de 45 minutos, com taxas de aquecimento de 50°C/min, 5 minutos na
temperatura maxima do ciclo de queima e resfriamento forcado 50°C/min. Para
conferir maior comparabilidade aos resultados, a densidade aparente dos
corpos de prova antes da queima foi fixada, sendo necessario empregar
diferentes pressbes de compactacdo em cada uma das massas. Os corpos de
prova foram previamente secos em estufa elétrica a 110°C para a realizacéo
das queimas.

A determinacdo da absor¢cdo de agua dos corpos de prova foi realizada
de acordo com o procedimento descrito pela norma NBR 13.818, onde se
determina o ganho de massa percentual dos corpos de prova ap6s um periodo
de 2 horas de imersdo em &gua fervente. A retracdo linear de queima foi
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determinada geometricamente no sentido do comprimento dos corpos de prova
com auxilio de um paquimetro com preciséao de 0,01 mm.

Os valores de absorcdo de agua (AA) e retragdo linear de queima (RLQ)
foram obtidos a partir das Equacdes 4.2 e 4.3, onde Ms é a massa dos corpos
de prova secos ap0s a queima, Mu é a massa dos mesmos apds 2 h de
imersdo em agua fervente, Cs é o comprimento dos corpos de prova antes da

gueima e Cqg € o comprimento apds queima.

Mu—Ms
Ms

AA (%) = 100 (4.2)

RLq (%) = == 100 (4.3)
4.2.2 Efeitos dos tamanhos de particulas

A mesma massa utilizada na etapa anterior do trabalho (Tabela 4.1) foi
preparada em laboratério por moagem a seco em distintas granulometrias. A
moagem foi realizada em moinho de martelos e auxiliada por almofariz e pistilo,
de forma a produzir as seguintes condi¢bes a partir da mesma composicéo
guimica:

e Via seca < 350 um: 100% passante em peneira ABNT #45 (abertura de
350 pm);

e Via seca < 180 um:100% passante em peneira ABNT #80 (abertura de
180 um);

e Via seca < 105 um: 100% passante em peneira ABNT #140 (abertura de
105 um);

e Via seca < 63 um: 100% passante em peneira ABNT #230 (abertura de
63 um).

Para fins comparativos, a massa de mesma composicdo quimica
preparada por via imida em moinho de bolas com 55% de agua foi moida até
obter residuo de 5,0% em peneira ABNT #230 (abertura de 63 um) e também

caracterizada comparativamente.
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As distribuicBes de tamanhos de particulas de cada uma destas massas
foram caracterizadas por sedimentometria de raios X e peneiramento a umido,
de acordo com os procedimentos ja descritos no item 3.2.2.2.

A seguir, o comportamento destas massas foi avaliado por meio de
corpos de prova prensados com pressdo de compactacdo variavel de forma a
obter densidade aparente fixa ap6s secagem (Dap = 1,90 g/cm®) em todas as
massas. Os procedimentos empregados para a prensagem e determinagéo da
densidade aparente apds secagem dos corpos de prova foram 0s mesmos
anteriormente apresentados nos itens 4.2.1.2 e 4.2.1.3.

Os corpos de prova obtidos com as mesmas densidades aparentes ap0s
secagem foram queimados em distintas temperaturas para a obtencdo dos
diagramas de gresificacdo. A metodologia utilizada para esta analise encontra-
se descrita em detalhes no item 4.2.1.4.

Para complementar a analise da influéncia da distribuicdo de tamanhos
de particulas das massas moidas por via seca sobre as caracteristicas da
massa de porcelanato moida a seco, foram avaliados a seguir o0 modulo de
ruptura a flexdo, o coeficiente de expansdo térmica e o indice de
piroplasticidade destas massas, queimadas em suas respectivas temperaturas
de méaxima densificacdo, determinadas a partir das curvas de gresificagdo. Os

procedimentos utilizados nestas analises sdo descritos a seguir.

4.2.2.1 Modulos de ruptura a flexdo ap6s queima

Os corpos de prova queimados na temperatura de maxima densificagdo
das massas foram caracterizados quanto ao médulo de ruptura a flexdo através
do ensaio de flexdo em trés pontos, em fleximetro Nannetti CC-96-2006. As
condi¢cbes dos ensaios foram as mesmas apontadas no item 4.2.1.3, com a
diferenca de que neste caso foram utilizados corpos de prova queimados das
diferentes massas envolvidas nesta etapa do trabalho.
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4.2.2.2 Coeficientes de expansao térmica linear

Os coeficientes de expansao térmica foram determinados em corpos de
prova de dimensdes 50 x 10 x 5 mm?®, previamente queimados na temperatura
de méxima densificacdo de cada massa. As anadlises dilatométricas foram
realizadas em um dilatdmetro BP Engenharia, modelo RB3000 com velocidade
de aquecimento de 5°C/min da temperatura ambiente até 1000°C. Para a
analise dos resultados foram utilizados os coeficientes de expansao térmica
(a2s-325), calculados no intervalo de temperaturas compreendido entre 25 e
325°C, através da Equacdo 4.4. Nesta equacdo, AL corresponde a diferenca
detectada no comprimento da amostra no intervalo de temperaturas da anélise

e Lo é o comprimento do corpo de prova a 25°C.

AL
300 Lo

(4.4)

Ap5-325 =

4.2.2.3 Indices de piroplasticidade

Corpos de prova de 100 x 10 x 5 mm?® foram prensados em prensa
hidrdulica com as mesmas pressbes de compactacdo anteriormente
determinadas para a obtencdo de densidades aparentes apds secagem de
1,90 g/cm® em cada uma das massas. Os corpos de prova foram secos em
estufa elétrica e queimados na temperatura de maxima densificacdo de cada
massa determinada através das curvas de gresificacdo. A queima foi realizada
sobre dois apoios refratarios distantes entre si por 80 mm, conforme ilustrado
pela Figura 4.1. O indice de piroplasticidade (IP) foi determinado apos a
gueima levando-se em consideracdo, além da distancia entre os apoios (L), a
espessura do corpo de prova (h) e a flecha de curvatura (S), sendo esta Ultima
determinada geometricamente com auxilio de um paquimetro com precisao de

0,01 mm. A Equacéao 4.5 foi utilizada para o calculo do IP das massas.

4 S h?

IP = ~

(4.5)
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CORPO CRU

CORPO QUEIMADO

Figura 4.1 Representacdo esquematica da determinacao do indice de

piroplasticidade.

4.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.3.1 Tamanhos de particulas vs. Intimidade de mistura

Na Tabela 4.2 encontram-se os resultados das analises quimicas das
matérias-primas utilizadas para a formulacdo das massas de mesma
composicdo quimica, a partir das rotas denominadas via Umida, via seca e via
mista. Destaca-se que foram usadas matérias-primas tipicamente empregadas
em massas de porcelanato preparadas por via umida: (argilas de carater
caulinitico, feldspato sddico, filitos e talco para compor a massa). Tendo em
vista que o trabalho visa o desenvolvimento de produtos de cor de queima
clara, as matérias-primas utilizadas apresentam baixos teores de elementos
croméforos (Fe,O3; e TiOy). As argilas utilizadas apresentam diferencas
importantes nos teores de SiO,, Al,O3 e de elementos alcalinos e alcalinos
terrosos. Os filitos, por sua vez, diferem entre si especialmente nos teores de
SiO,, Al;,O3 e K;0.

Na Tabela 4.3, encontra-se a composi¢cdo quimica da massa utilizada no
trabalho, estimada a partir das andlises quimicas das matérias-primas e da
proporgcdo em peso entre as mesmas, conforme apresentado na Tabela 4.1.
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Tabela 4.2 Analises quimicas das matérias-primas utilizadas nas massas.

Oxidos Argila Argila Argila Feldspato Filito Filito Talco
1 2 3 1 2

P.F. (%) 11,25 8,05 2,61 0,38 2,62 3,76 7,34
SiO; (%) | 56,53 71,29 54,55 75,50 78,68 64,77 53,20
Al,O3 (%) | 28,74 15,90 28,23 15,76 12,12 19,26 8,39
Fe,03 (%) | 1,13 1,27 0,69 0,20 0,58 3,41 4,84
TiO, (%) 1,54 1,08 0,12 0,04 0,56 1,75 0,45
CaO (%) 0,05 0,23 7,41 0,37 0,02 0,03 1,81
MgO (%) 0,13 0,19 0,45 0,06 1,62 1,14 22,55
Na,O (%) 0,04 0,05 4,53 6,03 0,05 0,07 0,18
K,0 (%) 0,48 1,68 1,32 1,42 3,61 5,54 0,05
MnO (%) - - - 0,11 - - 0,15
P,Os5 (%) 0,04 0,07 0,04 0,13 0,04 0,06 1,00
BaO (%) 0,03 0,10 0,03 - 0,10 0,09 -

Tabela 4.3 Analise quimica estimada da massa preparada.

Oxidos Massa
P.F. (%) 4,48
SiO, (%) 68,45
AlLO3 (%) 17,78
Fe,03 (%) 1,32
TiO, (%) 0,78
CaO (%) 0,60
MgO (%) 2,36
Na,O (%) 1,67
K,0 (%) 2,30
MnO (%) 0,04
P,Os5 (%) 0,14
BaO (%) 0,05




73

A Figura 4.2 apresenta as curvas de distribuicAo de tamanhos de
particulas das massas de porcelanato de mesma composicdo quimica

preparadas através das trés rotas anteriormente descritas.
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Figura 4.2 Distribui¢des de tamanhos de particulas das massas.

Como esperado, as massas preparadas pelas vias Umida e mista
apresentam distribuices de tamanhos de particulas muito semelhantes, tendo
em vista que foram moidas pelo mesmo processo, com a Unica diferenca que
as matérias-primas foram moidas individualmente no caso da massa
denominada via mista. A massa preparada por via seca, por sua vez, apresenta
distribuicdo de tamanho de particulas consideravelmente mais larga, com
participacdo bem mais expressiva de particulas de diametros maiores,
reproduzindo de maneira fiel as distribuicdes de tamanhos de particulas de
massas industriais preparadas por via seca caracterizadas na etapa anterior do
trabalho. Através destes procedimentos utilizados para a preparagdo das
massas, é possivel avaliar isoladamente os efeitos dos tamanhos de particulas
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e das intimidades de misturas, que representam as principais diferencas entre
as massas industriais moidas por via seca e via Umida, no que diz respeito as
caracteristicas de suas particulas primarias.

Na Tabela 4.4 encontram-se os resultados das analises realizadas com 0s
corpos de prova prensados sob press@es de compactacao variaveis, buscando
obter densidades aparentes similares nas trés composi¢des envolvidas nesta
etapa do estudo. S&o apresentadas as pressdes de compactacgéo utilizadas, as
densidades aparentes obtidas nos corpos de prova e os modulos de ruptura a
flexdo obtidos nos corpos de prova apos secagem a 110°C.

Tabela 4.4 Caracteristicas dos corpos de prova antes da queima.

Presséo de _ Mdédulo de
_ Densidade . .
Composicdes compactacgéao . | fuptura aflexao
) aparente (g/cm®)
(Kgf/cm?) (MPa)

Via umida 380 1,95+ 0,01 20+£0,3

Via seca 200 1,97 £0,01 0,6 0,2

Via mista 400 1,94 £ 0,01 1,4+0,2

Como pode ser verificado, as massas apresentam diferentes

comportamentos durante a prensagem. A massa preparada por via seca
necessita de pressdes de compactagdo muito mais baixas para obter a mesma
densidade aparente das outras duas massas. Entretanto, o modulo de ruptura
a flexdo desta mesma massa é mais baixo em relacdo as demais, mesmo
apresentando volume de poros de mesma magnitude.

Por sua vez, a massa denominada via mista apresenta comportamento
mais parecido com o comportamento da massa via Umida, cabendo destacar a
necessidade de pressfes de compactacdes ligeiramente mais altas para a
obtencdo da mesma densidade aparente da via imida e o médulo de ruptura a
flexdo apds secagem mais baixo.

Os resultados obtidos podem ser explicados com base nas distribuicdes
de tamanhos de particulas das massas e em suas intimidades de misturas. A

massa via seca apresenta o melhor empacotamento em funcdo de sua
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distribuicdo de tamanhos de particulas mais larga, a qual favorece a reducao
dos espacgos vazios entre as particulas durante a prensagem [11, 77]. Por esta
razdo, obtém densidades aparentes elevadas sob baixas pressfes de
compactagdo. A massa via mista, provavelmente em virtude da intimidade de
mistura mais baixa em relacdo a massa via Umida, necessita de pressées um
pouco mais altas para obter a mesma densidade aparente. A baixa intimidade
de mistura desta massa pode dificultar o empacotamento das particulas, tendo
em vista que é possivel que apresente aglomerados de particulas de tamanhos
similares que impedem que as particulas mais finas das argilas penetrem nos
espacos vazios deixados entre as particulas maiores.

Para compreender os resultados do teste de resisténcia mecéanica a
flexdo € preciso considerar a equacao de Griffith, que explica 0 comportamento
mecanico de materiais frageis [6]. Segundo Griffith, além do volume de poros, o
tamanho do maior defeito na microestrutura de corpos frageis exerce
consideravel influéncia sobre a tensdo de ruptura destes materiais. Neste
sentido, a massa via seca, ainda que possua volume de poros ligeiramente
inferior as outras duas massas, certamente apresenta poros maiores em sua
microestrutura verde, em consequéncia da elevada participacdo de particulas
grosseiras em sua composi¢cao. Dada a elevada intimidade de mistura e os
reduzidos tamanhos de particulas da massa via Umida, esta amostra deve
apresentar a microestrutura verde mais homogénea e com poros de menores
dimensdes, de modo a apresentar comportamento mecanico superior.

O comportamento durante a queima das trés massas envolvidas no
estudo foi avaliado mediante o levantamento dos diagramas de absorcéo de
agua e retracdo linear em funcdo da temperatura de queima, expressos nas
Figuras 4.3 e 4.4, respectivamente. Estes diagramas fornecem importantes
informacbes a respeito do processo de vitrificagdo das massas durante a
sinterizagcdo. O aumento da temperatura de queima gera a formacao de fases
liquidas em virtude da fuséo progressiva de alguns dos minerais presentes na
composicdo. As fases liquidas formadas sdo responsaveis pela reducdo da
porosidade aparente e pelo aumento da retracao linear de queima do produto,
motivada por for¢as de capilaridade. [78, 79].
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Os resultados obtidos expressos nas Figuras 4.3 e 4.4 indicam que a
fusibilidade da massa é altamente influenciada pela rota de preparacdo
utilizada. Foram necessarias diferencas superiores a 40°C na temperatura
maxima de queima para a obtencdo da mesma absorcdo de agua nas massas
de mesma composicdo quimica, preparadas por rotas distintas.

Entretanto, as curvas de gresificacdo das massas preparadas por via
Umida e via mista foram bastante semelhantes entre si, indicando que as
temperaturas de maximas densificacbes destas massas sdo bastante
proximas. Por sua vez, a massa preparada por via seca apresentou
comportamento mais refratario, exigindo temperaturas de queima tao elevadas
para a obtencdo da absorcdo de &gua necessaria para a fabricacdo de
porcelanatos que impediriam a fabricagdo deste produto em condicdes
economicamente praticaveis do ponto de vista industrial.

Tais resultados indicam que a obtencdo de particulas finas durante a
moagem por via seca € um requisito consideravelmente mais relevante do que
a intimidade de mistura das matérias-primas, no que diz respeito ao processo
de vitrificacdo das massas. A cinética do processo de vitrificagdo que ocorre
durante a queima esta diretamente relacionada com as &reas superficiais das
particulas constituintes das massas, que sao determinadas pelos tamanhos e
formatos das particulas constituintes. A baixa intimidade de mistura dificulta o
contato entre os distintos minerais que compdem a massa, hecessario para o
desenvolvimento de algumas reacdes, tais como a formacao de eutéticos que
aceleram o processo de vitrificacdo. Entretanto, os resultados obtidos nesta
etapa do trabalho, indicaram a preponderancia da é&rea superficial das
particulas para o desenvolvimento do processo de vitrificacao.

Através da analise dos corpos de prova, verificou-se que a intimidade de
mistura, avaliada através da comparacdo dos resultados obtidos entre as
massas via umida e via mista, exerce maior influéncia sobre o aspecto visual
dos corpos apos a queima. Como pode ser observado pelos corpos de prova
apresentados através de imagem digitalizada na Figura 4.5, a massa
preparada por via umida gerou a obtencdo de corpos de prova de aspecto

bastante homogéneo e textura menos rugosa apds a queima. Por sua vez, 0s
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corpos produzidos por via mista muito embora tenham apresentado vitrificagéo
equiparavel a via umida, demonstraram aspecto mais heterogéneo, com

pigmentagdes visiveis a olho nu, além da textura ligeiramente mais grosseira.

Figura 4.5 Imagem dos corpos de prova das massas ap0s queima nas

respectivas temperaturas de maxima densificacao.

4.3.2 Efeitos dos tamanhos de particulas

Em vista da importancia dos tamanhos de particulas das massas sobre as
propriedades antes da queima e especialmente durante a queima dos
porcelanatos identificada no item anterior, nesta etapa do trabalho realizou-se
um estudo sistematico da influéncia desta variavel sobre o comportamento de
massas de porcelanato preparadas por via seca.

Considerando que atualmente as massas industriais de revestimentos
ceramicos preparadas por via seca apresentam fracdes expressivas de
particulas grosseiras (diametros superiores a 100 um), esta etapa do estudo
visou determinar quais seriam as minimas alteragcbes das condi¢cdes de
moagem por via seca nhecessérias em relagdo as condicbes praticadas
atualmente, que pudessem viabilizar a fabricacdo de porcelanatos de cor de
gueima clara por esta rota de processamento. Neste sentido, a massa de
porcelanato de mesma composicao utilizada nos testes descritos no item
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anterior foi preparada por via imida e por via seca com distintas distribuicbes
granulométricas, produzidas através de alteracdes das condi¢cdes de moagem
por via seca em laboratorio.

A Figura 4.6 indica as distribuicbes de tamanhos de particulas das
massas obtidas. Como pode ser apreciado, as massas apresentam diferencas
nos trechos iniciais das curvas granulométricas, onde se concentram as

particulas de tamanhos maiores das composi¢des.
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Figura 4.6 Distribuicdes de tamanhos de particulas das massas.

Observa-se que o procedimento utilizado para produzir as diferencas de
granulometrias nas massas preparadas por via seca — moagem das massas
até passagem completa por peneiras de distintas aberturas — foi eficaz para
obter massas de tamanhos de particulas progressivamente menores. Embora
existam algumas diferencas ndo previstas nas fracbes mais finas das
distribuicbes, dentre as massas preparadas por via seca, somente a

composicdo Via seca < 63 um se equipara a distribuicdo de tamanhos de
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particulas da massa via Umida, especialmente nas fracbes granulométricas
mais grosseiras. As demais massas preparadas por via seca, ainda
apresentam participagcbes mais expressivas de particulas grossas em
comparacdo com a massa de mesma composi¢cao quimica preparada através
do processo via umida.

Na Tabela 4.5 encontram-se o0s resultados das caracterizacbes dos
corpos de prova antes da queima, incluindo as determinacdes de densidade
aparente e médulo de ruptura de flexdo apds secagem, bem como as pressdes
de compactacao utilizadas para produzir corpos de prova de densidades

similares em todas as composi¢des envolvidas no estudo.

Tabela 4.5 Caracteristicas dos corpos de prova antes da queima.

Pressao de Densidade Modulo de
Composigdes compactacgéo Aparente ruptura a
(Kgflcm?) (g/cm?®) flexdo (MPa)

Via imida 380 1,95+ 0,01 20+0,3
Via seca < 350 um 200 1,95 + 0,02 0,7+0,1
Via seca < 180 um 230 1,96 + 0,02 0,8+0,1
Via seca < 105 um 250 1,95+0,01 1,2+0,1
Via seca < 63 um 300 1,95+0,01 1,5+0,1

Conforme evidenciado pela Tabela 4.5, as massas preparadas por via
seca com particulas de tamanhos mais finos necessitam de pressdes de
compactagao maiores para produzir corpos de prova de densidades aparentes
similares as massas que contém particulas mais grosseiras. Tais resultados,
claramente se manifestam em virtude das reducbOes das amplitudes das
distribuicbes de tamanhos de particulas, observadas a medida que séo
utilizadas massas com moagens que produzem particulas mais finas. Destaca-
se a necessidade de um consideravel incremento de pressdo de compactagao
— de 200 a 300 Kgflcm? — para produzir corpos de prova das massas Via seca
<63 um e Via seca < 350 um com densidades aparentes similares. Entretanto,

convém destacar que todas as massas produzidas por via seca ainda
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necessitaram de pressfes de compactacdo inferiores em relacdo a massa
preparada por via amida.

Resultados expressivos para a identificacdo da importancia dos tamanhos
de particulas para as massas produzidas por via seca foram obtidos nas
analises dos médulos de ruptura a flexdo apds secagem dos corpos de prova
obtidos com as diferentes massas utilizadas nesta etapa do estudo. Como
pode ser observado pela Tabela 4.5, nota-se que todas as massas preparadas
por via seca apresentaram resisténcia mecéanica a flexdo inferior em relacéo a
massa via umida. Além disso, diferencas expressivas foram encontradas entre
as massas de via seca preparadas com distintas granulometrias.

Estes resultados evidenciam a importancia das distribuicdes de tamanhos
de particulas e da intimidade de mistura para 0 comportamento mecanico dos
corpos verdes das massas ceramicas. O fato da massa Via seca < 63 um ter
apresentado médulo de ruptura a flexdo inferior em relagdo a massa Via umida
indica a possibilidade de que sua intimidade de mistura inferior esteja afetando
os resultados, provavelmente em virtude da obtencdo de uma microestrutura
mais heterogénea contendo poros maiores. Em adicdo, na comparacdo dos
resultados obtidos pelas massas preparadas por via seca verifica-se a
influéncia marcante da reducdo da participacdo de fracbes granulométricas
grosseiras sobre o comportamento mecanico dos corpos verdes.

Como pode ser interpretado através da Figura 4.7, que representa a
variacdo do modulo de ruptura a flexdo apdés secagem em funcao do didmetro
maximo de particulas (Dmax) das composi¢cBes preparadas por via seca, as
condicbes de moagem das massas via seca alteram de maneira marcante o
comportamento mecéanico dos corpos verdes obtidos. Os resultados indicam
ainda, através de uma regressao polinomial, que a reducdo do diametro
maximo de particula produz efeitos pouco expressivos sobre as propriedades
mecanicas, quando praticadas entre 350 e 150 um. Entretanto, efeitos
marcantes foram observados quando o diametro maximo de particulas é
reduzido para valores inferiores a 150 pum. Tais resultados podem ser
convenientemente compreendidos através da Equacgdo de Griffith, que

condiciona o comportamento mecéanico de corpos frageis com o volume de



82

poros e o tamanho dos defeitos microestruturais, conforme ja discutido

anteriormente.
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Figura 4.7 Efeitos do tamanho méaximo de particula das massas via seca sobre
o médulo de ruptura a flexdo apds secagem.

O comportamento das massas durante a queima foi avaliado através dos
diagramas de gresificagcéo representados na Figura 4.8. Os resultados apontam
para a existéncia de grandes diferencas de velocidade vitrificacdo entre as
massas estudadas. Observa-se que a massa Via seca < 350 um necessita de
temperaturas superiores a 1260°C para obter absorcdo de dgua inferior a 0,5%,
que se trata de um requisito necessario para a fabricacdo de porcelanatos. A
medida que o diametro maximo de particulas das massas preparadas por via
seca € reduzido, a fusibilidade se incrementa até que resultados muito
similares ao da massa Via Umida sejam obtidos pela massa Via seca < 63 um.
Estas duas massas atingem absor¢cdes de agua de porcelanatos em
temperaturas de aproximadamente 1200°C. Estes resultados podem ser
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explicados pelo aumento da reatividade das massas produzido pelo aumento
de é&rea superficial nas composi¢des constituidas por particulas mais finas.
Areas superficiais maiores incrementam os pontos de contato entre as
particulas dos distintos minerais presentes na composicdo e aceleram as
reacdes que favorecem a formacdo de fases vitreas [26, 78], promovendo a
densificagdo das massas de porcelanato em velocidades maiores e
consequentemente requisitando temperaturas de queimas mais baixas para a

obtencédo das caracteristicas exigidas para esta tipologia de produtos.
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Figura 4.8 Curvas de gresificagcdo das massas via seca com distintas

granulometrias em comparag¢do com a massa via Umida.

As curvas de gresificacdo apresentadas na Figura 4.8 demonstram ainda
gue a maxima retracdo linear de queima das massas preparadas por via seca

também sdo alteradas em funcdo da granulometria, sendo que os resultados
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tendem a se aproximar dos resultados da massa Via Umida na medida em que
sdo utilizadas massas constituidas por particulas mais finas.

As Figuras 4.9 e 4.10 evidenciam de maneira mais clara, os efeitos do
didmetro maximo de particulas das massas moidas por via seca sobre o
processo de vitrificacdo durante a queima. Na Figura 4.9 séo apresentados os
efeitos do didmetro maximo de particulas sobre as absor¢bes de agua das
massas queimadas a 1200°C. Observa-se que, nesta temperatura de queima,
as absorcdes de 4gua variam entre 0,5% e 8,5% e que a reducao do diametro
maximo de particulas produz efeitos notaveis sobre a formacdo de fases
vitreas, especialmente quando s&o utilizadas massas com didmetros maximos

de particulas inferiores a 200 pum.
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Figura 4.9 Efeitos do tamanho méaximo de particula das massas via seca sobre

a absorcdo de agua a 1200°C.

Na Figura 4.10 representa-se a variacdo da temperatura de maxima
densificagao (Td) das massas preparadas por via seca em funcéo do diametro
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maximo de particulas. Mais uma vez, torna-se evidente a influéncia do tamanho
maximo de particulas das massas processadas por via seca e a necessidade
de se trabalhar com granulometrias finas para evitar a utilizacdo de
temperaturas de queima demasiadamente elevadas, que poderiam inviabilizar
a fabricacdo de porcelanatos por via seca em processos industriais

economicamente vantajosos.
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Figura 4.10 Efeitos do tamanho méaximo de particula das massas via seca

sobre a temperatura de maxima densificago.

Do ponto de vista estético, também foram observados os efeitos da
variacdo do didmetro maximo de particulas nas massas preparadas por via
seca. Como pode ser verificado na Figura 4.11, as composicoes
granulométricas mais grosseiras deram origem a corpos de prova mais
heterogéneos, com visiveis efeitos sobre as propriedades estéticas. Estes
mesmos efeitos sdo atenuados e deixam de ser visualizados nas massas Via

seca < 105 um e Via seca < 63 um, em decorréncia da redugcéo do diametro
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maximo de particulas, que provavelmente segue acompanhada pelo aumento

da intimidade de mistura.

Via Seca #80

Via Seca #230

Via Seca #45 Via Seca #140

Figura 4.11 Imagem dos corpos de prova das massas ap0s queima nas

respectivas temperaturas de maxima densificacao.

Para finalizar esta etapa do trabalho, sdo apresentados na Tabela 4.6 os
resultados das determinagbes do modulo de ruptura a flexdo (MRFQq), do
coeficiente de expanséo térmica (o2s.325) € do indice de piroplasticidade (I.P.)
das massas envolvidas no estudo, ap6s queima nas temperaturas de maxima

densificagao.

Tabela 4.6 Caracteristicas das massas ap0s queima em suas respectivas

temperaturas de maxima densificagéo.

Composicdes MRFq (MPa) a2s.325 (°CY) I.P. (cm™)
Via imida 43,0+0,7 66,2 x 107 7,6 x10°

Via seca < 350 um 26,4 £0,7 58,3 x 107 18,5 x 10
Via seca < 180 um 28,1+1,0 56,8 x 107 17,5x 10
Via seca < 105 um 389+1,9 59,7 x 107 14,4 x 10°
Via seca < 63 um 436+1,1 65,6 x 107 9,4x10°
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Os resultados de MRFq indicam que a microestrutura verde exerce
influéncia nas caracteristicas da microestrutura final, tendo em vista que
mesmo com todas as massas apresentando porosidades abertas praticamente
nulas, existem diferencas em suas propriedades mecanicas. As massas
preparadas por via seca que possuem elevada participacdo de particulas
grossas apresentaram menores resisténcias mecanicas apdés a queima,
provavelmente em virtude da presenca de defeitos criticos de maiores
dimensdes na microestrutura, conforme ja fora detectado nos corpos verdes.

Com relacao aos coeficientes de expansédo térmica, as massas Via seca <
350 um, Via seca < 180 um e Via seca < 105 um apresentaram valores muito
baixos, que dificultariam o desenvolvimento dos esmaltes (para a fabricacao de
porcelanatos esmaltados). Este fenbmeno provavelmente esté relacionado com
a presenca de gréos grosseiros de quartzo na microestrutura dos corpos
obtidos a partir destas massas, 0s quais podem se desprender da matriz vitrea
no resfriamento, em funcdo de suas variacdes dimensionais [80]. Por este
motivo, sua contribuicdo para o coeficiente de expansédo térmica da massa
seria reduzida.

Por fim, os resultados ainda evidenciam que as massas constituidas por
particulas mais grosseiras apresentam indices de piroplasticidade
consideravelmente mais elevados. Este fato decorre da utlizacdo de
temperaturas de queima mais altas, as quais promovem reducdes na
viscosidade da fase vitrea formada, que é principal fenbmeno responsavel pelo
incremento das deformacgdes piroplasticas [40, 49].

Dos resultados acima expostos, mais uma vez torna-se evidente a
necessidade de utilizagdo de tamanhos méaximos de particulas reduzidos para
obter resultados aceitaveis para a fabricacdo de porcelanatos de boas
caracteristicas técnicas e estéticas pelo processo via seca. Através dos
resultados obtidos, pode-se dizer que para viabilizar a utilizagdo de massas
com a mesma composi¢do quimica de uma massa de porcelanato tipicamente
utilizada nos processos via Umida, seria necessario reduzir o tamanho maximo

de particulas para 63 um (peneira ABNT #230) na moagem via seca.
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4.4 CONCLUSOES PARCIAIS

Os resultados obtidos nesta etapa do trabalho permitem o

estabelecimento das seguintes conclusoes:

A utilizacdo de massas moidas a seco com distribuicbes de tamanhos
de particulas similares aquelas obtidas industrialmente por este
processo de preparacdo de massas favorece o empacotamento das
particulas durante a conformagdo, gerando compactos verdes de
elevadas densidades aparentes. Em contrapartida, oS mesmos Sao
mecanicamente mais fracos antes da queima em relagcdo aos compactos
produzidos a partir da mesma massa moida a umido com particulas
mais finas. A presenca de particulas grosseiras (didametros superiores a
100 um) nas massas moidas a seco favorece a formacdo poros de
grandes dimensdes, que aumentam os tamanhos dos defeitos criticos
microestruturais;

Durante a queima, a utilizacdo de massas de porcelanato moidas a seco
com distribuicdbes de tamanhos de particulas grosseiras atrasa o
processo de vitrificacdo e impede a obtencéo de baixas porosidades em
temperaturas de queima praticaveis industrialmente para a fabricacao
desta tipologia de produtos;

A intimidade de mistura, por sua vez, nos testes realizados apresentou
influéncia menos significativa no comportamento da massa durante a
conformacdo e a sinterizagdo. Seus efeitos mais pronunciados se
manifestaram sobre a homogeneidade dos corpos queimados;

A reducao progressiva do diametro maximo de particulas por moagem a
seco da massa de porcelanato estudada trouxe expressivas melhoras
nas propriedades dos compactos verdes e dos corpos queimados,
cabendo destacar os aumentos dos médulos de ruptura a flexdo antes e
apos a queima, a reducdo da temperatura de maxima densificagéo e do
indice de piroplasticidade e o aumento do coeficiente de expanséo

térmica do produto.
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Com relacao aos objetivos gerais do projeto, as conclusdes estabelecidas

nesse capitulo conduzem as seguintes consideracgdes:

Para a producdo de porcelanatos de boas caracteristicas técnicas e
estéticas € fundamental a obtencdo de particulas finas durante a
moagem. Caracteristicas insatisfatérias foram obtidas antes e apos a
queima com a utilizacdo de uma massa de porcelanato moida nas
mesmas condi¢cdes de moagem atualmente utilizadas pelos fabricantes
brasileiros que utilizam o processo via seca para a fabricacdo de
revestimentos ceramicos;

Os resultados obtidos apontam para a necessidade de utilizacdo de
massas com diametros maximos de particulas inferiores a 63 um para a
fabricagcdo de porcelanatos de boas propriedades a partir de massas
preparadas por via seca. Neste sentido, se fazem necessarios ajustes
nas condicbes de operagdo e/ou nas caracteristicas construtivas dos
moinhos utilizados atualmente no setor ceramico brasileiro para a
viabilizacdo da fabricacédo de porcelanatos através do processo via seca,;
Ainda que a intimidade de mistura dos componentes das massas
preparadas por via seca seja reduzida, seus efeitos s&o pouco
expressivos sobre as propriedades dos porcelanatos obtidos por esta
rota e podem ser atenuados com a preparacdo de massas de tamanhos

de particulas mais finos, conforme destacado acima.
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CAPITULO 5. ESTUDO DAS CONDICOES DE GRANULACAO
ENVOLVIDAS NA PREPARACAQ DE MASSAS POR VIA SECA

No Capitulo 3 foram apontadas diferencas importantes entre as
caracteristicas dos granulos de massas industriais de revestimentos ceramicos
atomizadas e granuladas por via seca. As diferencas encontradas impactam
diretamente sobre a fluidez das massas produzidas por via seca, que é
consideravelmente mais baixa em relacédo a fluidez das massas atomizadas. A
baixa fluidez dificulta o preenchimento uniforme dos estampos das prensas e
tende a gerar compactos verdes com gradientes de porosidade. Estas
deficiéncias podem ser toleradas mais facilmente nos revestimentos ceramicos
atualmente fabricados por via seca, mas podem ser barreiras expressivas para
a fabricacdo de porcelanatos por este processo, pois 0s porcelanatos sé&o
produtos que apresentam graus de vitrificagbes muito elevados durante a
gueima e atualmente s&o fabricados em formatos de grandes dimensfes. Os
gradientes de densidade aparente nos compactos verdes oriundos da utilizagéo
de massas de baixa fluidez para o carregamento dos estampos tendem a gerar
significativas variagcoes de retracdes entre regides distintas das pecas durante
a queima, produzindo deformagdes que podem comprometer a qualidade do
produto fabricado, especialmente em produtos altamente vitrificados.

Em vista dos argumentos apresentados acima, nesta etapa do trabalho
avaliou-se o desempenho e as consequéncias da utilizacdo de um sistema de
granulacdo de massas por via seca, que apresenta potencial para a obtencéo
de granulos de tamanhos e morfologias similares aos atomizados. Para isso,
foram realizados testes comparativos entre 0 desempenho de uma massa
industrial de porcelanato esmaltado preparada por atomizagdo e o
desempenho da mesma massa moida a seco e granulada em diferentes
condicdes pelo método de microgranulagéo a seco.

Os resultados indicaram que o sistema de granulagcdo testado gera
granulos de fluidez significativamente mais elevada em relagdo aos atuais

sistemas de granulagdo utilizados nos processos via seca. Entretanto, também
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foi encontrada uma série de diferencas em relagcdo ao comportamento da

massa atomizada, as quais serdo discutidas em detalhes neste Capitulo.

5.1 OBJETIVOS DO CAPITULO

Os testes experimentais realizados nesta etapa do trabalho foram
realizados com os seguintes objetivos:

e Avaliar o desempenho de massas preparadas por microgranulacéo a
seco, que difere dos tradicionais sistemas de granulacao utilizados pelos
fabricantes de revestimentos ceramicos no Brasil;

e Comparar os resultados das massas microgranuladas a seco com o
desempenho de massas atomizadas e massas granuladas por via seca
utilizadas no setor ceramico;

e Concluir a respeito da viabilidade do sistema de microgranulagéo

testado para a fabricagédo de porcelanatos por via seca.

5.2 MATERIAIS E METODOS

Esta etapa do trabalho foi realizada com a utilizacdo de uma massa
industrial empregada para a fabricacdo de porcelanatos esmaltados. Foram
coletadas amostras desta massa na forma de granulos atomizados produzidos
em escala industrial e das respectivas matérias-primas previamente dosadas
na proporgao em que sao utilizadas na composicédo da massa.

A amostra da massa atomizada coletada (denominada AT) foi
previamente caracterizada quanto a composi¢cdo quimica por fluorescéncia de
raios X, de acordo com o procedimento anteriormente descrito no item 3.2.2.1 e
por difracdo de raios X através do método do pd. A mesma amostra foi
dispersa em &gua e caracterizada quanto a distribuicdo de tamanhos de

particulas, por peneiramento e sedimentacdo em equipamento analisador de
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particulas — Sedigraph 5000d — seguindo os mesmos procedimentos descritos
no item 3.2.2.2.

As matérias-primas dosadas na mesma propor¢do da massa atomizada
foram moidas por via seca em moinho de martelos de laboratorio, com
complementacdo da moagem realizada a seco em almofariz e moinho de bolas
de moagem rapida de laboratério. A moagem foi realizada controlando-se o
teor de residuo por peneiramento a Umido, até obtencdo de particulas de
tamanhos maximos similares as particulas primarias presentes na massa
atomizada, anteriormente determinadas.

Apds a moagem a seco, a massa obtida foi caracterizada com relacdo a
distribuicdo de tamanhos de particulas por peneiramento e sedimentacdo em
analisador de particulas (conforme procedimento descrito na secdo 3.2.2.2) e
os resultados comparados com os valores obtidos pela massa atomizada (AT).
Nesta etapa do trabalho, teve-se por objetivo a obtencdo de distribuices de
tamanhos de particulas similares entre a massa moida industrialmente a umido
e a massa moida a seco em laboratorio, para avaliacdo dos efeitos das
condicdes de granulagéo.

A massa moida a seco foi granulada em 3 distintas condi¢bes em um
microgranulador de laboratério Eirich Intensive Mixer Type R, alterando-se o
tempo de permanéncia das massas no interior do equipamento e a velocidade
de rotacdo do equipamento, de forma a gerar trés composicoes
granulométricas distintas, assim identificadas:

e VSF — granulagdo com maior participacéo de granulos finos;
e VSI — granulacdo com maior equilibrio entre granulos finos e grossos;
e VSG — granulagdo com maior participacdo de granulos grossos;

Para a granulagdo das trés massas acima mencionadas, foi adicionado
aproximadamente 12% de agua. A seguir, o teor de umidade das massas foi
reduzido para 6,5% (mesmo teor de umidade da massa atomizada) por
secagem natural. Este procedimento € usual no processo de microgranulacéo,
sendo a umidade mais elevada utilizada para a granulacdo, necessaria para

promover uma maior aglomeracgao das particulas.
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As quatro massas envolvidas nesta etapa do trabalho (AT, VSF, VSI e
VSG) foram entédo caracterizadas através das seguintes analises:

5.2.1. Distribui¢des granulométricas

As analises foram realizadas com aliquotas de 100 g de cada uma das
amostras por peneiramento a seco. Para a realizacdo das analises foi utilizada
uma bateria de peneiras com aberturas de 500, 250, 125 e 63 um. O
peneiramento foi realizado com auxilio de vibrador de peneiras de laboratério,
durante 10 minutos. O procedimento foi repetido duas vezes para cada amostra
e os resultados apresentados correspondem aos valores médios obtidos. Para
a analise dos resultados, os dados foram apresentados na forma de curvas
granulométricas cumulativas (fracdes massicas) e foram destacados alguns
parametros granulométricos numéricos, tais como o didmetro médio dos
granulos (Dsp), a fragdo massica de granulos com diametros superiores a 500
um (% > 500 um) e a fracdo massica de granulos com diametros inferiores a
125 um (% < 125 um).

5.2.2 Fluidez, densidades de preenchimento e empacotamento

A facilidade de escoamento dos granulos juntamente com o0s
empacotamentos obtidos apds preenchimento livre e mediante agdo mecanica
de um determinado volume foram analisados através do indice de Hausner
(I.H.) e das densidades de preenchimento (pp) € empacotamento (pe) das
massas envolvidas nesta etapa do trabalho.

Para a realizacdo das analises, foram utilizados os mesmos

procedimentos ja descritos na secao 3.2.2.4.

5.2.3 Andlise morfoldégica dos granulos

Os granulos das massas AT, VSF, VSI e VSG foram observados por

microscopia otica e eletrénica de varredura em distintas ampliacdes.



95

A microscopia O6tica foi realizada em aliquotas dos granulos coletadas
apos quarteamento das composi¢cdes granulométricas originais. As amostras
foram depositadas livremente sobre laminas de vidro e observadas em
Microscopio Otico Digital Olympus MIC-D.

Para as andlises no microscoépio eletrénico de varredura, as amostras
foram previamente embutidas em resina acrilica, fazendo-se uso de moldes
poliméricos de 20 mm de diametro. ApGs a cura da resina, 0s corpos de prova
obtidos foram polidos através do uso de uma bateria sequencial de lixas
abrasivas. As andlises foram entdo conduzidas em Microscépio Eletronico de

Varredura Leo Stereoscan 440, sob distintas ampliagdes.

5.2.4 Densidade aparente dos granulos

Para explicar o comportamento dos granulos durante o preenchimento
dos estampos e durante a prépria operacdo de prensagem, a densidade
aparente dos granulos que constituem as composi¢fes granulométricas foi
determinada em um porosimetro de mercuario (Micromeritics AutoPore 1ll). O
equipamento foi utilizado para a determinagdo do volume aparente de uma
aliguota de aproximadamente 0,5 g de granulos, previamente pesada em
balanca analitica.

O volume aparente da aliquota de granulos coletada foi determinado por
diferencas de peso da camara do equipamento quando completamente
preenchida por mercurio e quando preenchida pelos granulos e mercurio
simultaneamente. Considerou-se a densidade do mercurio utilizado na
temperatura de realizacdo do teste para converter a massa em volume de
mercurio. A equacdo 5.1 indica o calculo realizado para a determinacdo da
densidade aparente dos granulos (Dapg) , sendo Myg = massa da camara
cheia de mercurio; Maw = massa de amostra e Mawng = massa da camara
preenchida com amostra e mercuario; e Dyg = densidade do mercurio na

temperatura de realizacao do ensaio.

Mam X Dyg (5 1)
Mug — Mam+Hg + MaM '

Dapg (g/cm®) =
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5.2.5 Curvas de compactacéo

Cada uma das massas foi utilizada para a conformacdo de corpos de
prova de dimensdes 60 x 20 x 6 mm® por prensagem uniaxial em molde
metalico. A prensagem foi realizada em prensa automatica de laboratorio,
Nannetti modelo SSN-EA, em trés distintas pressbes de compactacdo: 250,
350 e 450 Kgflcm?.

Os corpos de prova obtidos foram secos em estufa elétrica a 110°C até
peso constante e suas densidades aparentes foram determinadas, sendo o
volume dos mesmos determinado geometricamente com um paquimetro com
precisdo de 0,01 mm e a massa determinada em balanca semi-analitica com
precisdo de 0,001 g.

As medidas foram realizadas em sete corpos distintos de cada massa,
prensados nas trés pressdes de compactacdo acima descritas. Os valores
médios da densidade aparente dos corpos foram utilizados para a elaboragéo
das curvas de compactacao — indicacéo da variagdo da densidade aparente em
funcdo da pressdo de compactacao utilizada.

5.2.6 Presséo de fluéncia dos granulos

Para avaliar a facilidade de deformacao dos granulos nos estagios iniciais
da prensagem, determinou-se a pressao de fluéncia das composicdes
granulométricas envolvidas nesta etapa do trabalho. As andlises foram
realizadas em uma maquina universal de ensaios Instrom MT, onde foram
prensados corpos de prova de dimensdes 60 x 20 x 6 mm® por prensagem
uniaxial em molde metélico, com monitoramento da carga aplicada e da
deformacé&o produzida durante a prensagem.

A velocidade de aplicacdo de carga utilizada foi de 1,2 mm/min até a
obtencéo de pressées da ordem 100 Kgf/cm?. Os corpos de prova obtidos
foram extraidos e tiveram suas densidades aparentes determinadas.

A pressdao de fluéncia foi determinada graficamente através da
identificacdo do ponto de inflexdo das curvas de pressao vs. deformacao, que
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representa a minima pressao necessaria para produzir deformacdes plasticas
nos granulos, tendo em vista que nos estagios iniciais da compactacéo, sob
pressdes reduzidas, ocorre apenas a reordenacao dos granulos no interior dos

moldes.

5.2.7 Distribuicao de tamanhos de poros nos corpos verdes

Para auxiliar a interpretacdo dos resultados da caracterizacéo realizada
com os corpos de prova antes da queima, a distribuicdo de tamanhos de poros
foi determinada por porosimetria de mercurio (Micromeritics, AutoPore lII).

Neste caso, foram empregados apenas os corpos de prova prensados a
350 Kgf/cm? para a comparacdo das diferencas decorrentes da utilizacdo das
distintas composi¢cdes granulométricas sob as mesmas condicbes de
prensagem.

A técnica de porosimetria de mercurio foi utilizada com a finalidade de
fornecer informacdes sobre a distribuicdo dos didmetros de intrusdo de
mercario nos poros dos compactos verdes. Como 0 mercurio apresenta
elevada tensao superficial e ndo penetra nos poros de diametros reduzidos, se
faz necessario aumentar a pressao aplicada sobre o sistema, para que ocorra a
penetracdo do mercurio nos poros menores. Sendo assim, pode-se relacionar o
aumento da pressdo aplicada com os diametros de intrusdo dos poros
preenchidos por mercurio, através da equacao de Washburn [81].

Deve-se destacar, todavia, que os diametros de intrusdo de mercurio
ndo necessariamente apresentam relacédo direta com os didmetros médios dos
poros. Por sua vez, o volume de mercurio que penetra em uma amostra pode

ser relacionado com o volume de poros permeaveis presentes na mesma.
5.2.8 Retracgéo linear de secagem
Os mesmos corpos de prova preparados para a determinacdo das curvas

de compactagéo (item 5.2.4) foram utilizados para a determinacao da retragcao

linear de secagem.
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Apés a conformagdo por prensagem nas trés pressfes de compactacao
anteriormente descritas, o comprimento dos corpos de prova (Ci) foi
determinado com o uso de um paquimetro de 0,01 mm de precisdo. Apos
secagem em estufa elétrica a 110°C até que os corpos de prova
apresentassem peso constante, os comprimentos dos corpos de prova foram
novamente determinados (Cs) e os resultados das medidas utilizados para a
determinacéo da retracéo linear de secagem (RLs), conforme a Equacéao 5.1.

RLs (%) = === 100 (5.1)

5.2.9 Médulo de ruptura a flexdo apés secagem

Os mesmos corpos de prova utilizados para as determinacdes das curvas
de compactacao e retracao linear de secagem foram empregados para as
analises dos modulos de ruptura a flexdo apés secagem.

Os procedimentos utilizados nesta etapa do trabalho foram analogos aos
procedimentos descritos na se¢éo 4.2.1.3.

Os resultados obtidos foram utilizados para a avaliacdo da influéncia da
pressdo de compactacdo sobre o modulo de ruptura a flexdo apos secagem de
cada uma das massas envolvidas nesta etapa do estudo.

5.2.10 Curvas de gresificagdo

As curvas de gresificagcéo foram utilizadas para acompanhar os processos
de vitrificagcdo e consequentemente de densificagdo das massas durante a
gueima. Foram utilizados os mesmos procedimentos descritos na sec¢ao 4.2.1.4
para a determinacdo das variagcbes da retracdo linear de queima e da absorc¢éo
de agua das massas em funcao da temperatura de queima.

Para a realizacdo destas andlises, foram prensados corpos de prova de
dimensdes 60 x 20 x 6 mm® de cada uma das massas com 370 Kgf/cm? de

pressao de compactagéo.
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Os corpos de prova prensados foram secos em estufa elétrica a 110°C e
posteriormente queimados em ciclos de 45 minutos de duragcdo, com
velocidade de aquecimento de 50°C/min e 5 minutos de permanéncia nas
maximas temperaturas de queima.

Além das determinagbes de absorcdo de agua e retracdo linear de
gueima, de acordo com as Equacdes 4.1 e 4.2, também foram determinadas as
porosidades aparentes (PA) e densidades aparentes (Dapq) dos corpos
gueimados, através de procedimento baseado no principio de Arquimedes,
fazendo-se uso das Equacdes 5.2 e 5.3. Nestas equacdes deve-se considerar
gue Mu é a massa dos corpos de prova apés 2 horas de imersdo em agua
fervente, Ms é a massa dos corpos de prova queimados e Mi é a massa dos
corpos de prova apos 2 horas de imersdo em agua fervente, pesados imersos
em &gua, em dispositivo apropriado para tal finalidade em balanga com

precisdo de 0,001 g

__ Mu-Ms
PA (%) = Mo Mi 100 (5.2)
M
Dapq (g/cm3) = Ve _SMi 100 (5.3

Tendo em vista que as massas granuladas a seco apresentaram
comportamentos bastante distintos em relagdo a massa atomizada durante a
conformacdo e a sinterizacdo, foram realizadas algumas analises
complementares com o0 objetivo de explicar alguns dos resultados obtidos a
respeito da influéncia das condi¢des de granulagao.

Para isso, especificamente nesta etapa do trabalho foi incluida uma
massa denominada VSL. Esta massa de porcelanato esmaltado de mesma
composicdo da massa AT foi moida a seco em laboratério e granulada em
laboratdrio através da adicdo de umidade e passagem forcada em peneira com
1,5 mm de abertura. A curva de gresificagdo desta massa foi obtida através do
mesmo procedimento acima descrito para a comparacao dos resultados com
as massas AT, VSF, VSl e VSG.
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Esta massa foi incluida no trabalho para a avaliagéo isolada da influéncia
0 processo de microgranulacdo — realizado nas massas VSF, VS| e VSG —
tendo em vista que estas massas diferiam em relagcdo & massa AT no processo
de moagem também. Sendo assim, a massa VSL foi moida a seco em
laboratdrio nas mesmas condi¢cdes das massas VSF, VSI e VSG e sua Unica
diferenca em relacdo as ultimas era o método de granulagdo utilizado apos a

moagem a Seco.

5.2.11 Médulos de ruptura a flexdo apés queima

Os corpos de prova queimados nas temperaturas de maxima densificacdo
das massas, determinadas através das curvas de gresificacdo foram
caracterizados quanto ao médulo de ruptura através do ensaio de flexdo em
trés pontos, em fleximetro Nannetti CC-96-2006. Os procedimentos

relacionados com estes testes foram descritos em detalhes na sec¢éo 4.2.1.3.

5.2.12 Cor de queima

Os mesmos corpos de prova selecionados para a determinagdao dos
moédulos de ruptura a flexdo apdés queima nas respectivas temperaturas de
maxima densificacdo de cada massa foram utilizados para andlise da cor de
gueima. As andlises colorimétricas foram executadas com auxilio de um
espectrofotometro Minolta CM-2600d e os resultados obtidos apresentados
através das coordenadas cromaticas L*, a* e b*, do sistema CIELab.

A coordenada L* indica o grau de luminosidade das amostras, o
parametro a* o grau de vermelho ou verde e o parametro b* o grau de amarelo
ou azul.

As andlises foram realizadas com o equipamento configurado para operar
com iluminante D65 e observador padrdo a 10°. Todos os resultados
apresentados também incluem a reflexdo especular para a determinacdo dos

valores numéricos das coordenadas cromaticas dos corpos de prova.



101

5.2.13 Anédlises microestruturais

Apdés a conclusdo das andlises conduzidas para a avaliagdo das
principais caracteristicas das massas durante o processamento e das
propriedades dos porcelanatos obtidos a partir das mesmas, a analise da
evolucdo da microestrutura foi realizada por difratometria de raios X,
porosimetria de mercuario e microscopia eletrénica de varredura, apés queima
em distintas temperaturas, empregando os mesmos ciclos de queima utilizados
para o levantamento das curvas de gresificagdo das massas.

Para a realizacao desta etapa do trabalho, foram selecionadas as massas
AT e VSI. Optou-se pela selecdo destas massas, considerando que as
diferencas de comportamento entre as massas preparadas por via seca foram
pequenas e que a massa VSI poderia representar de modo adequado as
massas preparadas por microgranulacao.

As analises de difracdo de raios X foram realizadas com corpos de provas
preparados por corte e lixamento das amostras queimadas em diversas
temperaturas, com dimensdes aproximadas de 10 x 10 x 5 mm® Os
difratogramas de raios X foram realizados em difratdbmetro Siemens D5005, de
5° a 80° (escala 20) e passo de 0,02°.

As avaliagbes de volume e de distribuicbes de tamanhos de poros foram
conduzidas através de analises de porosidade aparente pelo método de
Arguimedes e porosimetrias de mercario em porosimetro Micromeritics
AutoPore lll, cujos procedimentos foram descritos na sec¢ao 5.2.7.

A complementagdo das analises microestruturais foi obtida por meio de
observac¢des no microscopio eletronico de varredura das microestruturas dos
corpos de prova das amostras queimados em diferentes temperaturas. Os
corpos de prova foram previamente fragmentados e tiveram suas superficies
polidas, mediante abrasdo em uma bateria de lixas de diferentes gramaturas. A
seguir foram analisados no MEV — modelo Leo Stereoscan 440, sob distintas

ampliacoes.
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5.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A composicado quimica da massa AT, utilizada como referéncia para a
realizacédo desta etapa do trabalho encontra-se apresentada na Tabela 5.1. Por
sua vez, os resultados da analise mineraldgica realizada por difracdo de raios X
sdo apresentados na Figura 5.1. A combinacdo dos resultados da andlise
quimica e da difracdo de raios X permite que a composi¢cdo mineralogica da
massa seja estimada por meio da analise racional [82], cujos resultados séo

apresentados na Tabela 5.2.

Tabela 5.1 Composi¢do quimica da massa AT. Resultados em % em peso.

Oxidos Massa AT
P.F. (%) 5,59
SiO, (%) 68,02
Al;O3 (%) 17,72
Fe,0s (%) 1,24
TiO, (%) 0,42
CaO (%) 1,05
MgO (%) 1,50
Na,O (%) 2,20
K»O (%) 2,02
MnO (%) -
P>0Os (%) 0,02
BaO (%) 0,03

Os resultados obtidos indicam que a massa AT apresenta composi¢cao
guimica tipica das massas de porcelanato esmaltados utilizadas atualmente no
Brasil [44]. Destaca-se seu contetdo de Fe,O3 e TiO; relativamente mais baixo
em relag&o aos revestimentos ceramicos tradicionais, ainda que estes mesmos

teores sejam significativamente altos quando comparados aos valores
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encontrados nos porcelanatos técnicos, cujas exigéncias com relacéo a cor de

gueima sdo maiores.
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Figura 5.1 Difratometria de raios X da massa AT.

Dentre os Oxidos fundentes (Na,O e K;0), nota-se que seus teores em
peso sdo bastante semelhantes. A analise racional indica teores similares de
albita e mica muscovita, sendo estes minerais responsaveis por aportar os
oxidos fundentes mencionados. Os elevados teores de mica muscovita
possivelmente estdo associados a utilizacdo de filito, que tem sido bastante
utilizado como matéria-prima fundente nas massas de porcelanato esmaltado
brasileiras, como alternativa para redugcdo dos teores de feldspatos, que séo
menos abundantes no sul do pais.

A andlise racional indica ainda, além da presenca de caulinita e quartzo, a
existéncia de fundentes auxiliares na massa, representados pela presenca de

talco e dolomita em teores estimados inferiores a 3,0%.
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Tabela 5.2 Composi¢do mineraldgica estimada da massa AT.

Minerais Massa AT
Caulinita (%) 19,0
Quartzo (%) 37,1

Albita (%) 18,6

Mica muscovita (%) 17,1
Dolomita (%) 3,5
Talco (%) 2,4
Outros (%) 2,3

A distribuicdo de tamanhos de particulas primarias da massa AT é
representada na Figura 5.2 juntamente com a distribuicdo de tamanhos de
particulas da massa de mesma composi¢do quimica moida em laboratério por
via seca utilizada na sequéncia do trabalho para a granulacdo em distintas
condicoes. Para auxiliar a interpretacdo dos resultados, a Tabela 5.3
demonstra alguns dos parametros mais relevantes das distribuicbes de
tamanhos de particulas indicadas na Figura 5.2, tais como Dso (didametro médio
de particulas), % < 63 um (fracao retida por peneiramento a imido em peneira
ABNT #230), % < 10 um (fracdo méssica de particulas de didmetro esférico
equivalente inferior a 10 um) e % < 1 um (fracdo massica de particulas de
didmetro esférico equivalente inferior a 10 um).

Conforme pode ser verificado através da Figura 5.2 e da Tabela 5.3 a
massa AT apresenta baixa retencdo de particulas em peneira ABNT #230,
tendo em vista que se destina a fabricacdo de porcelanatos, onde a presenca
de particulas finas favorece a reatividade durante a queima. Apesar disso, a
fracdo maxima de particulas de didmetro esférico equivalente inferiora 1 um é
relativamente baixa, tendo em vista a necessidade de utilizacdo de teores
elevados de matérias-primas nao argilosas para obter as propriedades
necessarias ao produto.

A massa moida por via seca em laboratério reproduziu relativamente bem
a distribuicdo de tamanhos de particulas da massa via Umida, conforme
almejado nesta etapa do trabalho. Destaca-se apenas que, ainda que o teor de
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residuo em peneira ABNT #230 (abertura de 63 um) tenha sido 0 mesmo em

hY

relacdo a massa AT, a massa moida por via seca apresentou participacao

ligeiramente mais alta de particulas finas.
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Figura 5.2 Distribui¢es de tamanhos de particulas da massa AT e da massa

moida por via seca em laboratdrio.

Esta massa moida por via seca foi granulada nas condi¢des distintas

descritas no item 5.2.1 e as distribuicbes granulométricas obtidas comparadas

entre si e com a distribuicdo granulométrica da massa AT. Os resultados

obtidos sao apresentados na Figura 5.3 e sumarizados na Tabela 5.4.

Tabela 5.3 Parametros granulométricos destacados da massa AT e da massa

moida por via seca em laboratdrio.

Amostras Dso (um) % > 63 pm % < 10 pm % <1pum
AT 7,9 0,8 Sy 4,4
Via seca 6,7 0,8 63,6 6,4




106

80 —
| Atomizado

704 ——VSL1 - Gr.Fino
= ] VS1 - Gr.Reg
S ol N\ VS1 - Gr.Grosso
0 7 :
Q !
= ]
© 50-
©
o ]
8 40-
>
5 30 -
3 i
o ]
@ 20
2 4

104

0 4+———r— —
1000
Didmetro equivaelente (um)

Figura 5.3 Distribui¢des granulométricas das massas AT, VSF, VS| e VSG.

Os resultados das andlises granulométricas por peneiramento realizadas
com os granulados indicam que o microgranulador Eirich utilizado para a
realizacdo da granulacdo da massa moida a seco é capaz de produzir
distribuicbes granulométricas préximas em relacdo a massa atomizada. Tais
resultados merecem ser destacados, tendo em vista que os resultados da
avaliacdo de massas industriais preparadas por via seca apresentados no
Capitulo 3 indicaram que as massas granuladas atualmente por via seca no
Brasil apresentam baixa fluidez em decorréncia do processo de granulagéo
atualmente utilizado, que gera aglomerados excessivamente finos e de
morfologias irregulares.

Considerando os objetivos do presente capitulo, as massas VSF, VSI e
VSG foram obtidas com variagbes expressivas em suas distribuicbes
granulométricas. O granulado VSI apresenta distribuicbes de tamanhos mais
proximas em relacdo a massa AT, sendo que no granulado VSF existe maior
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participacdo de granulos pequenos (diametros inferiores a 125 um) e no

granulado VSG a presenca de granulos grossos é mais pronunciada.

Tabela 5.4 Parametros granulométricos das massas granuladas.

Dso Fragdo > 500 um | Fragdo < 125 pum
Amostras
(pm) (%) (%)
AT 420 39,0 4,6
VSF 340 26,6 8,6
VSI 460 445 3,5
VSG > 500 50,3 15

Nas Figuras 5.4 a 5.11 encontram-se imagens obtidas nos microscépios
otico digital (MOD) e eletrénico de varredura (MEV) das composicdes
granulométricas AT, VSF, VSI e VSG.

Nas imagens de microscopia, nota-se que os granulos obtidos por
microgranulacdo além de apresentarem tamanhos compativeis com o0s
tamanhos dos granulos atomizados, também possuem morfologias
consideravelmente regulares. Em relagdo aos granulos das massas industriais
preparadas por via seca caracterizadas, cujos resultados foram apresentados
no Capitulo 3, verifica-se que os granulos das massas VSF, VSI e VSG sao
significativamente mais esféricos e possuem fracbes menos expressivas de

granulos de diametros inferiores a 125 um. Tais constatagcbes sao

FLE e

Figura 5.4 Imagens dos granulos da massa AT obtidas no MOD.
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Figura 5.5 Imagens dos granulos da massa VSF obtidas no MOD.

Figura 5.6 Imagens dos granulos da massa VSI obtidas no MOD.

Figura 5.7 Imagens dos granulos da massa VSG obtidas no MOD.
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Figura 5.9 Imagem dos granulos da massa VSF obtida no MEV.
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Figura 5.11 Imagem dos granulos da massa VSG obtida no MEV.
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especialmente validas para os granulos das massas VSG e VSI, sendo que na
massa VSF € observada a presenca mais expressiva de granulos finos e
irregulares. Os resultados das analises realizadas no MEV também indicam a
existéncia de granulos ocos, dentre os granulos atomizados da massa AT. Os
granulos das massas preparadas por via seca, por sua vez, sdo sempre
macicos.

A presenca de granulos de morfologia regular e de tamanhos maiores em
relacdo as massas industriais preparadas por via seca favorece a fluidez dos
granulos das massas VSF, VSI e VSF, conforme pode ser concluido a partir
dos resultados apresentados na Tabela 5.5. A fluidez das composicoes
granulométricas é prejudicada pelo atrito gerado nos pontos de contato entre
os granulos. Deste modo, quanto mais finos forem os granulos e quanto mais
irregulares seus formatos, maior o nimero de pontos de contato por unidade de
volume e consequentemente mais baixa € a fluidez [70].

Os resultados expressos na Tabela 5.5 indicam que as massas obtidas
por microgranulagdo apresentam indices de Hausner bastante semelhantes
entre si e muito préximos em relacdo a massa AT. Considerando as
caracteristicas das massas industriais preparadas por via seca, pode-se dizer
gue melhoras expressivas de fluidez podem ser obtidas através do processo de
microgranulacéo realizado com as massas moidas a seco.

De acordo com a Tabela 5.5, resultados bastante semelhantes foram
obtidos entre as massas VSG e VSI, sendo que a massa VSF, por possuir uma
maior fragao de granulos finos (diametros inferiores a 125 uu) apresenta fluidez
um pouco inferior. Deve-se destacar ainda que as densidades de
preenchimento e empacotamento das massas microgranuladas foram
consideravelmente superiores em relacdo a massa AT. Tais resultados,
possivelmente se devem as diferencas de densidade entre os granulos
atomizados e os granulos das massas VSF, VSI e VSG. Enquanto os
atomizados possuem ocos internos, os granulos obtidos por microgranulagéao
sdo sempre macigos, conforme identificado através das analises de

microscopia realizadas.
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Tabela 5.5 indice de Hausner (I.H.), densidades de preenchimento (pp) e

empacotamento (pg) das composi¢des granulométricas.

Amostras I.H. pr (g/cm?) pe (g/cm?)
AT 1,140 1,02 1,16
VSF 1,186 1,08 1,28
VSI 1,152 1,17 1,35
VSG 1,159 1,19 1,38

O comportamento dos granulos durante a etapa de compactacgdo atraves
da aplicacao de forgcas de prensagem pode ser avaliado, dentre outras formas,
através das curvas de compactacgdo, que relacionam a densidade aparente dos
corpos de prova com a pressdo de prensagem aplicada. A Figura 5.12

expressa os resultados obtidos para as amostras AT, VSF, VSI e VSG.
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Figura 5.12 Curvas de compactacdo das massas AT, VSF, VSI e VSG.
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Os resultados demonstram a existéncia de diferencas expressivas entre
as massas preparadas por via seca e a massa AT, pois as densidades
aparentes das primeiras apdés prensagem nas menores pressées de
compactacdo utilizadas foram sempre superiores a densidade aparente dos
corpos de prova da massa AT, mesmo nas pressfes mais elevadas.
Entretanto, nota-se também que as curvas de compactacdo das massas sao
relativamente paralelas, o que indica que o aumento pressao de compactacéo
gera incrementos da mesma magnitude nas densidades aparentes dos corpos
prensados.

As diferencas de compacidade entre as massas preparadas por via seca
sd0 pequenas, mas é possivel notar que a massa com granulometria mais fina
(VSF) tende a apresentar compacidades ligeiramente inferiores em todo o
intervalo de pressdes de compactacéo avaliado.

As disparidades observadas durante a compactagcdo das massas
provavelmente estdo associadas com a natureza dos granulos (densidade,
deformabilidade, etc.) preparados por microgranulacdo em relagcdo aos
atomizados, conforme serd discutido a seguir. Neste sentido, foram
determinadas as densidades aparentes dos granulos e a pressao de fluéncia
dos mesmos, cujos resultados encontram-se expressos na Tabela 5.6 e na
Figura 5.13.

Através da Tabela 5.6, verifica-se que o0s granulos preparados por
microgranulagdo apresentam densidades aparentes expressivamente mais
elevadas em relagéo aos granulos atomizados da massa AT. Estas diferencgas
de densidade aparente estéo relacionadas com a natureza dos processos de
granulacdo, que geram empacotamentos de particulas distintos para a
formagdo dos granulos. Tais resultados estdo de acordo com outro estudo
apresentados na literatura [74] realizado com massas preparadas por
granulacéo a seco.

As densidades aparentes médias dos granulos das massas obtidas por
microgranulagédo (VSF, VSI e VSG) sédo bastante semelhantes entre si,
cabendo destacar o ligeiro aumento de densidade aparente observado da
composicdo VSF para a composicdo VSG. Acredita-se que a presenca de
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menores quantidades de granulos finos — 0s quais em geral apresentam-se em
baixo estado de aglomeracdo — na composicdo VSF seja responsavel pela
densidade aparente média inferior desta composi¢cdo granulométrica em

comparacao com as composi¢des granulométricas VS| e VSG.
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Figura 5.13. Diagrama de compactacao em baixas pressdes das composi¢oes
granulométricas utilizados para a determinacdo da presséo de fluéncia.

Tabela 5.6 Densidades aparentes e pressdes de fluéncia dos granulos.

Densidade dos Pressao de fluéncia
Amostras . 3 2
granulos (g/cm) (Kgf/cm?)
AT 1,700 2,2
VSF 2,172 5,4
VSI 2,197 5,7
VSG 2,199 5,9
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Os resultados da determinacdo da pressao de fluéncia dos granulos
(Tabela 5.6) e a indicagdo gréfica da variacdo de densidade aparente dos
compactos verdes em funcdo da pressdao de compactagcdo (Figura 5.13)
confirmam as discussoes realizadas sobre as diferencas entre os granulos das
guatro massas avaliadas nesta etapa do trabalho.

Conforme pode ser observado, os compactos obtidos a partir das massas
VSF, VSI e VSG ja apresentam densidades aparentes mais elevadas em
relacdo ao compacto produzido a partir da massa AT nos estagios iniciais da
compactacgao. Tais resultados decorrem das diferencas de densidade aparente
média dos granulos presentes nestas composi¢cdes granulométricas. Em
funcdo da maior densidade aparente, verifica-se que a pressao de fluéncia
tende a ser mais elevada nos granulos preparados por microgranulacdo em
relagdo aos granulos atomizados, indicando a necessidade de aplicacdo de
pressbes mais elevadas para produzir a deformacdo dos granulos destas
massas.

Além da maior pressdo de fluéncia, observa-se através da Figura 5.13
gue as taxas de incremento da densidade aparente em funcdo da pressédo de
compactacao aplicada sdo menores nas massas microgranuladas em relacéo a
massa atomizada. Este resultado provavelmente também decorre das
diferencas de densidade aparente dos granulos, tendo em vista que todas as
massas envolvidas nesta etapa do trabalho possuem a mesma composicéo
quimica e mineraldgica.

Os distintos comportamentos apresentados pelas composicoes
granulométricas durante a compactacdo geram reflexos sobre a microestrutura
dos compactos verdes obtidos. Por um lado, os granulos atomizados sé&o
menos densos, 0 que indica a presenca de elevada porosidade intergranular
nos estagios iniciais da compactagdo. Em contrapartida, os granulos
atomizados sdo mais deformaveis em relacdo aos granulos preparados por
microgranulagédo, de modo que a porosidade intergranular dos compactos
verdes da massa AT tende a ser reduzida sob taxas maiores em funcao da

aplicacao de pressdes de compactagdo maiores.
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Para uma melhor avaliacdo da microestrutura porosa das massas AT,
VSF, VSI e VSG, seus compactos verdes produzidos com pressdo de
compactacdo de 370 Kgf/cm? foram caracterizados quanto & distribuicdo de
tamanhos de poros através da técnica de porosimetria de mercurio. A Figura

5.14 e a Tabela 5.7 apresentam os resultados obtidos.
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Figura 5.14. Distribuicdes de tamanhos de poros das massas AT, VSF, VSl e
VSG.

Pela andlise da Figura 5.14 pode-se notar que os volumes acumulados
intrudidos de mercario nos compactos produzidos a partir das massas
preparadas por granulagcédo sao inferiores em relagdo ao compacto obtido com
a massa atomizada. Este resultado decorre das maiores densidades aparentes
— e consequentemente menores volumes de poros abertos — dos compactos
obtidos a partir das massas VSF, VSI e VSG.

Além disso, os resultados obtidos evidenciam que o compacto verde

produzido a partir da massa AT apresenta distribuicdo de tamanhos de poros
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mais estreita, concentrando a grande maioria dos poros em diametros de
intrusdo compreendidos entre 0,1 e 0,5 um. Nas massas microgranuladas, séo
observadas curvas de distribuicbes de tamanhos de poros mais largas, com
fragcOes significativas de poros com diametros de intrusao superiores a 0,5 um e
elevada frag&o de poros com diametros de intruséo inferiores a 0,1 um.

A maior densidade aparente e a menor deformabilidade dos granulos
obtidos por microgranulacdo sédo responsaveis pela obtencdo de compactos
verdes de porosidades intergranulares mais representativas em relacdo aos
compactos obtidos a partir da massa atomizada. A massa atomizada AT,
constituidas por granulos menos densos e mais deformaveis, gera compactos

verdes com participacdes maiores de poros intragranulares pequenos.

Tabela 5.7 Caracteristicas dos poros das massas AT, VSF, VSI e VSG.

Diametro médio Diametro de Diametro de
Amostras de intruséo intrus&do > 0,5 um | intrusdo < 0,1 pm
(nm) (%) (%)
AT 0,21 8,6 21,9
VSF 0,11 26,7 47,3
VSI 0,10 22,6 50,4
VSG 0,10 20,7 51,4

Para confirmar esta hipétese, novos compactos foram obtidos a partir das
massas AT e VSI, através da aplicacdo de sete diferentes pressfes de
compactacdo distintas: 103, 132, 169, 221, 302, 419 e 596 Kgflcm?. A
densidade aparente apO0s secagem dos corpos de prova foi determinada e
imagens da superficie dos mesmos foram capturadas sob as mesmas
ampliacdes por microscopia eletronica de varredura.

A Figura 5.15 representa a variacao de densidade aparente dos corpos de
prova obtidos a partir das duas massas em fung¢ao do incremento da presséo
de compactacdo. Para a linearizacdo dos resultados, a pressao de
compactacao é apresentada em escala logaritmica.
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Figura 5.15 Efeitos da pressdo de compactacao sobre a densidade aparente

das massas AT e VSI.

Observa-se na Figura 5.15 que o comportamento das duas massas,
durante a compactacdo, pode ser descrito por duas retas muito bem
caracterizadas. As equacbes 5.4 e 5.5 descrevem respectivamente 0s
comportamentos das massas AT e VSI no intervalo de pressdes testado. Na
Figura 5.16, sdo apresentadas as imagens da superficie dos corpos de prova
das duas massas, ap6s compactacdo nas distintas pressdes utilizadas.

Dap = 0,85+ 0,41 1logP (5.4
Dap = 1,40 + 0,28logP (5.5)

As analises dos resultados expressos nas Figuras 5.15 e 5.16 confirmam
as hipdteses anteriormente levantadas. Os granulos da massa VSI sdo mais
densos, de modo que geram corpos de prova de densidades aparentes

superiores nos estagios iniciais da compactacao.
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Figura 5.16 Imagens obtidas no MEV da superficie dos corpos de prova.
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Entretanto, a taxa de variacdo da densidade aparente dos corpos de
prova da massa VSI em funcéo da pressédo de compactagao aplicada é inferior
em relacdo a massa AT, cujos granulos sdo menos duros e mais deformaveis.
Em virtude destas diferencas apontadas, os corpos de prova da massa VSI
possuem porosidades intergranulares mais expressivas em relagcado aos corpos
da massa AT. Tais evidéncias podem ser observadas com clareza através das
imagens obtidas dos corpos de prova compactados em distintas pressoes,
apresentadas na Figura 5.16.

A quantificagédo das porosidades intergranulares e intragranulares durante
a compactacédo é dificil de ser estimada, tendo em vista que a literatura indica
gue os mecanismos de compactacdo que predominam durante os distintos
estagios da compactacdo se sobrepdem [83]. As imagens obtidas no MEV
também evidenciam que a técnica de porosimetria de mercurio anteriormente
utilizada nao foi suficientemente sensivel para detectar os poros maiores
presentes nas amostras, relacionados com a porosidade intergranular. Sendo
assim, nas Figuras 5.17 e 5.18 sdo apresentadas estimativas aproximadas das
porosidades intergranulares, intragranulares e totais das massas AT e VSI em
distintos estdgios da operacdo de prensagem -— preenchimento livre,
empacotamento sem deformacdo dos granulos e ap6s compactacdo a 380
Kgflcm?.

Tais estimativas basearam-se nas densidades aparentes e reais dos
granulos, nas densidades de preenchimento e empacotamento das
composi¢cdes granulométricas, além da densidade aparente dos compactos
obtidos com 380 Kgf/cm? pressédo de prensagem. Assumiu-se para a expressao
dos resultados que, durante o estagio de compactacdo, a porosidade
intergranular é eliminada primordialmente, ao passo que a porosidade
intragranular s6 comecga a ser reduzida na medida em que ndo ha mais
porosidade intergranular remanescente na microestrutura.

Conforme se aprecia por meio das Figuras 5.17 e 5.18, a porosidade total
da massa AT é sempre mais elevada em relagdo a massa VSI em todos os
estagios da operacdo de prensagem. Este fato decorre sobretudo da baixa
porosidade intragranular da massa VSI obtida por microgranulacdo que
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Figura 5.17 Estimativa das porosidades da massa AT em distintos estagios.
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Figura 5.18 Estimativa das porosidades da massa VSI em distintos estagios.
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contrasta bastante com a massa atomizada. Todavia, durante a compactagéao,
a massa AT apresenta maior taxa de densificagdo e, se considerarmos que a
porosidade intergranular € eliminada primordialmente em relagéo a porosidade
intragranular, nas pressdes de trabalho industriais sua porosidade intergranular
€ praticamente nula e a porosidade intragranular sofre reducdes e se aproxima
de 25%.

No caso da massa microgranulada VSI, verifica-se que no preenchimento
do molde, sua porosidade intergranular € mais elevada em relacdo a massa
AT. Este fato provavelmente ocorre em consequéncia de sua distribuicdo
granulométrica e da fluidez ligeiramente inferior. Mais énfase deve ser dada ao
fato de que, apés a compactacdo a 380 Kgflcm? esta massa ainda possui
cerca de 5% de porosidade intergranular, mesmo se considerarmos que a
porosidade intergranular seria eliminada primordialmente da microestrutura do
compacto verde durante a compactacdo em detrimento da porosidade
intragranular.

Tais resultados enfatizam a existéncia de diferencas na microestrutura
dos compactos verdes produzidos por atomizagcdo e por microgranulagao.
Engquanto os primeiros sd0 mais porosos e concentram seus poros quase que
exclusivamente na forma de poros intragranulares, os compactos obtidos a
partir dos granulos produzidos por microgranulagédo possuem menores volumes
totais de poros, mas sua microestrutura € caracterizada pela existéncia de
poros intergranulares que representam cerca de 20% do total da porosidade
destes compactos.

Os efeitos da pressdo de compactacao sobre as retragcbes lineares de
secagem dos compactos verdes, obtidos a partir das diferentes massas,
encontram-se expressos na Figura 5.19. Mais uma vez, sdo observadas
variacbes de grande magnitude entre as caracteristicas dos compactos
preparados por via seca em relacdo a massa atomizada AT. Esta ultima
apresenta retracao linear de secagem praticamente nula, durante todo intervalo
de pressdes de compactacao testado, ao passo que as massas VSF, VSI e
VSG apresentam retracoes lineares de secagem de 4 a 5 vezes maiores. Em
todas as massas, a pressao de compactacao exerce pouca influéncia sobre a
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retracdo de secagem, apontando apenas uma tendéncia moderada de reducéo
de sua magnitude em funcé&o do aumento da presséo.
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Figura 5.19 Retracdes lineares de secagem das massas AT, VSF, VSI e VSG.

Considerando os mecanismos envolvidos no processo de secagem de
materiais ceramicos, onde a agua é transportada do centro para a superficie
das pecas por forcas de capilaridade, gerando a aproximagdo das particulas
[11], presume-se que as diferencas verificadas estejam associadas com as
porosidades intergranulares mais elevadas, presentes nos compactos das
massas VSF, VSI e VSG. A presenca de poros maiores, oriundos da baixa
deformabilidade dos granulos das massas microgranuladas, favorece a
aproximacdo dos granulos remanescentes durante a secagem, gerando
retracdes lineares mais elevadas nos compactos produzidos a partir destas
massas.

O comportamento mecéanico dos compactos verdes das massas
envolvidas nesta etapa do trabalho foi avaliado pelos moédulos de ruptura a
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flexdo, apdés secagem a 110°C de corpos de prova prensados em distintas
pressdes de compactacao.

Na Figura 5.20 é possivel verificar que as massas preparadas por
microgranulacdo apresentaram modulos de ruptura a flexdo superiores em
relacdo a massa AT. Além disso, observa-se que nas massas preparadas por
microgranulagéo, quanto menores os tamanhos dos aglomerados, maiores séo

0s modulos de ruptura a flexdo dos corpos secos.
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Figura 5.20 Mo6dulos de ruptura a flexao apds secagem das massas AT, VSF,
VSl e VSG.

Para compreender o comportamento mecanico de materiais ceramicos,
normalmente se considera a equacao de Griffith [6], que expressa o
comportamento mecanico de corpos frageis. Entretanto, estudo mais recente
[84] indica que os corpos ceramicos crus, com conteudos relativamente altos
de argilas, sdo caracterizados pelo comportamento semi-fragil. Enquanto os
corpos frageis atingem deformacdes méaximas inferiores a 0,1% antes da
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ruptura, os corpos semi-frageis podem atingir até 1,0% de deformacao antes da
ruptura. Neste caso, a fratura é gerada a partir de trincas produzidas ou
estendidas durante o ensaio mecanico, ao contrario dos materiais frageis que
apresentam fraturas geradas a partir de trincas pré-existentes.

No caso dos materiais semi-frageis, para que ocorra a fratura é
necessario que as trincas pré-existentes na superficie dos corpos de prova
cres¢cam ou que se ramifiquem até atingir um tamanho critico. Este crescimento
e/ou ramificacdo das trincas s6 ocorre quando a tensdo de ruptura supera o
limite elastico. Sendo assim, o médulo de ruptura a flexdo dos materiais frageis
€ diretamente proporcional ao numero de pontos de contato e a forca de
ligacdo nos pontos de contato entre os granulos e particulas e inversamente
proporcional ao tamanho dos defeitos microestruturais.

Os corpos de prova preparados a partir das massas microgranuladas
possuem tamanhos de defeitos microestruturais maiores, em virtude da
presenca de poros intergranulares maiores decorrentes da baixa
deformabilidade dos granulos. Entretanto, apresentam também maior
compacidade em relagéo aos corpos preparados a partir da massa atomizada.
O maior numero de pontos de contato entre os granulos e particulas destas
amostras provavelmente € responsavel por uma maior ramificacdo das trincas
durante a aplicacdo dos esforcos mecanicos. Os resultados indicam que este
efeito € mais relevante para incrementar o modulo de ruptura a flexdo dos
corpos secos das massas preparadas por microgranulagdo do que o
decréscimo na forca de ruptura que poderia ser causado pelos tamanhos dos
defeitos.

Além disso, comparando apenas o0s resultados das massas
microgranuladas, verifica-se que os médulos de ruptura a flexdo mais elevados
sdo maiores nos corpos obtidos a partir da massa VSF. Tais resultados
compravam a relacéo entre o numero de pontos de contato entre os granulos e
0 comportamento mecanico dos corpos produzidos e reforcam os resultados

experimentais apresentados na literatura [84].



126

Os comportamentos durante a queima das quatro massas caracterizadas
nesta etapa do trabalho foram avaliados através dos diagramas de gresificacéo
expressos na Figura 5.21.

Como pode ser verificado, existem diferencas importantes entre as
massas preparadas por via seca e a massa atomizada. Em primeiro lugar,
destaca-se que as massas VSF, VSI e VSG atingem 0os maximos estagios de
densificagdo a partir de retracées de queima menores em comparagdo com a
massa atomizada. Esta diferenca esta relacionada com a maior compacidade
dos compactos verdes destas amostras, que apresentam menores porosidades
totais antes da queima e necessitam sofrer contracdes inferiores para que

absorcbes de agua préximas a zero sejam atingidas.
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Figura 5.21 Curvas de gresificacao das massas AT, VSF, VSI e VSG.

Além disso, observa-se que as inclinagdes das curvas que expressam as
variagles de retracao linear e absorgdo de agua em funcdo da temperatura de
gueima das massas preparadas por via seca (VSF, VSI e VSG) sao muito
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inferiores em comparacdo com as curvas da massa atomizada (AT). Estes
resultados indicam que as massas preparadas através do sistema de moagem
a seco e microgranulacado sdo mais estaveis durante a queima, o que pode ser
considerado um resultado altamente positivo sob o ponto de vista dimensional.
Sabendo-se que os fornos industriais apresentam variacdes significativas de
temperaturas em suas secdes transversais [85], € possivel presumir que a
utilizacdo de massas preparadas por via seca nas condi¢cdes anteriormente
descritas tende facilitar a fabricacdo de lotes mais homogéneos de
porcelanatos, especialmente no que diz respeito ao tamanho e a porosidade
das pecas produzidas.

Entretanto, as temperaturas de maximas densificacdes das massas via
seca apresentaram-se ligeiramente superiores em relacdo a massa AT. Este
fato indica a necessidade de utilizacdo de temperaturas de queima cerca de
20°C superiores nas massas via seca — de mesma composicdo quimica — para
obter as absorc¢des de agua exigidas para porcelanatos.

Mais uma vez, acredita-se que estes resultados possam ser explicados a
partir das diferencas entre porosidades intergranulares e intragranulares dos
compactos verdes obtidos a partir da massa AT e das massas VSF, VSI e
VSG. Para comprovar esta hipétese, corpos de prova foram produzidos a partir
da massa VSI com a mesma densidade aparente apds secagem dos corpos de
prova da massa AT. Para isso, a pressdo de compactagdo anteriormente
utilizada foi reduzida para 130 Kgf/cm?®. A seguir, os diagramas de gresificacdo
destes corpos de prova foram obtidos ap6s a queima nas mesmas condi¢cdes
descritas. Os resultados obtidos encontram-se na Figura 5.22, expressos
simultaneamente com as curvas de gresificacdo das massas AT e VSI, ambas
prensadas com 370 Kgf/cm?.

Os resultados apresentados na Figura 5.22 comprovam que a menor
sensibilidade frente a temperatura de queima € uma caracteristica das massas
preparadas por microgranulacdo decorrente da natureza das porosidades que
se apresentam em seus compactos verdes. Independentemente da pressao de
compactacgéao utilizada e da densidade aparente dos compactos verdes obtidos
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a partir destas massas, a absorcdo de agua e a retracao linear de queima séo

menos sensiveis a temperatura de queima.
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Figura 5.22 Diagramas de gresificacédo das massas AT — 370 Kgflcm?, VSI —
370 Kgflcm? e VSI — 130 Kgf/cm?.

Para melhor compreender estes resultados, foram realizadas analises de
distribuicbes de tamanhos de poros, evolugdo das fases cristalinas presentes
na microestrutura e observacbes das microestruturas por microscopia
eletronica de varredura. Nas Figuras 5.23 e 5.24 encontram-se expressos 0s
difratogramas de raios X das massas AT e VSI apds queima em distintas
temperaturas, respectivamente. Para uma melhor interpretacao dos resultados,
as variagoes das intensidades dos picos principais de quartzo, albita e mulita
das duas massas em fungéo da temperatura de queima sao representadas na
Figura 5.25.

Os resultados das analises de difracdo de raios X indicam que, apds a
gueima em diferentes temperaturas, 0s corpos obtidos a partir das massas AT

e VSI sdo constituidos pelas mesmas fases cristalinas.
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Figura 5.23 Difratometrias de raios X da massa AT apés queima em distintas

temperaturas.
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Figura 5.25 Efeitos da temperatura de queima sobre a intensidade dos picos de

guartzo, albita e mulita nos difratogramas das massas AT e VSI.

O aumento da temperatura de queima gera a eliminagéo da caulinita, da
mica muscovita, do talco e da dolomita, de forma que, a 1000°C, estes minerais
j& ndo sdo mais encontrados na microestrutura de nenhuma das massas. A
partir desta temperatura, se observa nas duas massas que ocorre a redugéo
progressiva do quartzo e da albita, cujos picos principais nos difratogramas
passam a evidenciar reducdo de suas intensidades. A partir de 1100°C, os
difratogramas apontam para a presenca de mulita, cujos picos apresentam
intensidades crescentes em fungdo do aumento progressivo da temperatura de
gueima.

Analisando os resultados apresentados na Figura 5.25, é possivel afirmar
gue as velocidades de reducao de intensidades dos picos de albita e quartzo
sao extremamente semelhantes nas massas AT e VSI, na medida em que se
aumenta a temperatura de queima. De maneira anéloga, o pico principal da

7

mulita também é identificado com intensidades semelhantes nestas duas
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massas, apds queima nas temperaturas de 1100 e 1200°C. Pode-se entdo
concluir que as diferencas entre estas massas anteriormente destacadas na
reducdo das absor¢cBes de 4gua e no aumento das retragcdes em funcdo da
temperatura de queima, ndo estdo associadas com o surgimento e/ou
desaparecimento das fases cristalinas em velocidades distintas.

As fases vitreas formadas durante a queima das massas AT e VSI devem
possuir composi¢des quimicas similares e, consequentemente, as mesmas
viscosidades para as mesmas temperaturas de queima. Acredita-se, portanto,
gue a reducéo da porosidade aberta, que ocorre em consequéncia das fases
vitreas formadas, é dificultada nos compactos das massas preparadas por via
seca, cuja microestrutura a verde apresenta maior predominancia de poros
intergranulares de didmetros elevados. Para confirmar esta hipétese, as
Figuras 5.26 e 5.27 apresentam as curvas de distribuicbes de tamanhos de
poros dos corpos obtidos a partir das massas AT e VSI apdés queima em
diferentes temperaturas. A Tabela 5.8 sumariza os resultados obtidos.

Tabela 5.8 Caracteristicas dos poros das massas AT e VSI antes e apés

gueima em diferentes temperaturas.

Diametro Diametro de Diametro de
Temperatura L. . - . ~
Massas o) médio de intrusdo > 1,0 | intrusao < 0,1
intrusao (um) um (%) um (%)
Cru 0,21 11,1 21,9
1000 0,57 6,3 4.6
AT
1100 1,00 48,4 2,0
1160 0,61 41,8 8,0
Cru 0,11 23,8 50,4
1000 0,20 16,8 17,6
VSI
1100 0,70 37,5 8,2
1160 1,77 72,2 3,4
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Figura 5.26 Distribuicdes de tamanhos de poros da massa AT apds queima em

diferentes temperaturas.
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Figura 5.27 Distribuicdes de tamanhos de poros da massa VSI ap0s queima

em diferentes temperaturas.



133

De um modo geral, a analise das distribuicdes de tamanhos de poros
indica que, nos estagios iniciais da sinterizacdo, as duas massas apresentam
aumento do diametro médio e do volume dos poros abertos em relacdo aos
corpos crus das mesmas massas. Este fendmeno estd associado ao
mecanismo de sinterizagcdo atuante neste tipo de massa, conforme descrito na
literatura [78, 86]. Tais evidéncias podem ser claramente observadas nas duas
massas por meio do didmetro médio de intrusdo dos poros e da participacado
menos representativa dos poros de diametro inferior a 0,1 um nos corpos
queimados a 1000 e 1100°C.

Em contrapartida, em todas as temperaturas de queima analisadas se
observa que os corpos obtidos a partir da massa VSI apresentam volumes
mais representativos de poros abertos com diametros superiores a 1,0 um.
Estes resultados séo reflexos das caracteristicas dos compactos verdes, onde
j& é possivel verificar a maior participacdo de poros grandes nas massas
preparadas por via seca, em funcdo da maior participacdo de poros
intergranulares na microestrutura.

As diferencas nas caracteristicas dos poros das duas massas tornam-se
ainda mais evidentes com o aumento da temperatura de queima. Apdés queima
a 1160°C, nota-se que os corpos da massa AT apresentam reducdo expressiva
dos diametros médios de intrusdo dos poros. Por sua vez, nos corpos da
massa VS| queimados na mesma temperatura, verifica-se que 0Ss poros
pequenos (diametros inferiores a 0,1 um) sao praticamente eliminados da
microestrutura, restando ainda um volume expressivo de poros de maiores
diametros de intrusao.

Estes resultados comprovam que a porosidade intergranular
remanescente nos compactos verdes obtidos a partir da massa VSI apresenta
maior dificuldade para ser eliminada durante a queima e justificam as
diferencas observadas entre os comportamentos das massas via Umida e via
seca obtidos nesta etapa do trabalho.

As imagens das microestruturas das massas VS| e AT obtidas por
analises de microscopia eletrénica de varredura confirmam os aspectos acima

discutidos, conforme pode ser apreciado a partir da Figura 5.28.
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Figura 5.28 Evolucdo microestrutural das massas AT e VSI em fungéo da

temperatura de queima.

Para finalizar esta etapa do trabalho, sdo apresentados na Tabela 5.9 os
resultados das medidas dos modulos de ruptura a flexdo e cor dos corpos de
prova das massas AT, VSF, VSI e VSG, queimados em suas respectivas
temperaturas de maxima densificagcdes. Os resultados indicam que 0s corpos
gueimados das massas preparadas por via seca apresentam moédulos de
ruptura a flexdo inferiores em relacdo aos corpos de prova da massa AT. Em
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contrapartida, a cor de queima dos mesmos é mais clara e menos

avermelhada, conforme se observa através das coordenadas cromaticas L* e

a*.

Tais resultados claramente estdo determinados pelas caracteristicas das

microestruturas dos corpos queimados (Figura 5.28), que indicam a existéncia

de porosidade intergranular remanescente nas massas preparadas por via

seca. A distribuicdo das fases vitreas na microestrutura também deve ser

responsavel pelas diferengas de cor observadas.

Tabela 5.9. M6dulos de ruptura a flexao e coordenadas cromaticas dos corpos

de prova queimados nas temperaturas de maxima densificagcdo das massas.

Moédulo de ruptura a

Coordenadas cromaticas

MERIEEE flexdo (MPa) T ” o
AT 64,7 +1,7 60,74 2,05 12,22
VSF 50,5+ 1,5 65,22 1,15 12,26
VS| 46,9+ 15 65,31 1,15 12,17
VSG 452+ 2,0 65,20 1,25 12,43

5.4 CONCLUSOES PARCIAIS

O estudo comparativo realizado entre as massas preparadas por

microgranulagdo a seco e a massa atomizada permite que as seguintes

conclusdes sejam estabelecidas:

e A microgranulacdo a seco pode ser considerada uma alternativa viavel

para a granulacdo de massas moidas a seco, tendo em vista que o0s

granulos obtidos apresentam distribuicdes granulométricas e fluidez

compativeis com os atomizados. Tais caracteristicas sdo bastante

superiores as caracteristicas dos granulos obtidos nos granuladores

verticais utilizados na inddstria nacional de revestimentos ceramicos.

Especialmente quando se considera a preparacdo de massas para a

fabricagdo de porcelanatos de grandes formatos, o processo de
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microgranulagdo se torna ainda mais promissor para garantir o
preenchimento uniforme dos estampos das prensas;

Os granulos produzidos por microgranulagdo sao mais densos e menos
deformaveis que os granulos produzidos por atomizacao;

As diferencas acima apontadas sdo responsaveis pelo comportamento
distinto que as massas microgranuladas apresentam em relacdo as
massas atomizadas ao longo das diversas etapas do processamento.
Cabe destacar a maior densidade aparente, maior retragao de secagem,
maior resisténcia mecéanica ap0s secagem, menor retracdo linear de
gueima, menor sensibilidade a variagdo da temperatura de queima e
menor resisténcia mecanica ap6s queima dos porcelanatos produzidos a
partir de massas microgranuladas com a mesma composi¢cao quimica de
uma massa atomizada;

O comportamento distinto das massas preparadas por microgranulacao
a seco, ao longo das etapas do processamento ceramico, esta
relacionado a maior porosidade intergranular e menor porosidade
intragranular que seus compactos verdes apresentam apds a
conformacdo. Tais resultados decorrem das caracteristicas apontadas
acima para os granulos preparados por microgranulacgao;

Quanto maior a participagao de granulos grossos (diametros superiores
a 500 um) nas composic¢des preparadas por microgranulagdo, maiores
sdo as diferencas de comportamento em relacdo aos granulos
atomizados, tendo em vista que 0s primeiros sdo mais densos e menos
deformaveis;

Deve-se considerar, entretanto, que a utlizacdo do processo de
microgranulacdo implica na necessidade de se efetuar uma série de
ajustes nas condi¢cdes usualmente praticadas para a fabricacdo de
porcelanatos, tendo em vista que o0 comportamento dos granulos
durante a prensagem gera compactos verdes bastante distintos em
relacdo aos compactos obtidos apés a prensagem de massas

atomizadas;
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A adequacdo da composi¢cado quimica e mineraldgica da massa para a
fabricagcdo de porcelanatos por via seca, fazendo uso do processo de
microgranulagéo, deve ser uma alternativa a ser explorada para a
obtenc&o de melhores comportamentos durante a fabricagéo, tendo em
vista que, nesta etapa do trabalho, a composi¢cdo quimica da massa foi
mantida fixa para garantir a comparacéao dos resultados.
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CAPITULO 6. FORMULACAO DE MASSA PARA A FABRICACAO
DE PORCELANATOS POR VIA SECA

Nos capitulos anteriores foram estudados os efeitos das condi¢bes de
preparacdo de massas de porcelanato pelas tecnologias via Umida e via seca,
visando identificar as condigcbes de processamento mais adequadas para a
fabricacdo desta tipologia de produtos pela rota via seca. Para garantir a
comparacao dos resultados obtidos, os estudos foram sempre realizados com
composicdoes de massas fixas, baseadas em massas industriais de
porcelanatos atualmente processadas por via Umida. Entretanto, a
possibilidade de fabricar porcelanatos pelo processo via seca permite que
algumas novas alternativas sejam exploradas no que diz respeito & composi¢ao
guimica e mineralégica das massas.

As massas atualmente preparadas pelo processo via Umida apresentam
como requisito fundamental para sua viabilidade econGmica, a necessidade de
obtencdo de baixas viscosidades em suspensfes aquosas de elevadas
concentracfes de solidos [11]. A baixa viscosidade das suspensfes formadas
desempenha importante papel para garantir a descarga dos moinhos, o
transporte até os tanques de armazenamento e a posterior etapa de
atomizacao. Dentro deste cenario, os defloculantes devem atuar como agentes
gue promovem a dispersdo das particulas nas suspensoées [87], permitindo a
obtencdo de suspensdes de baixa viscosidade sob reduzidas proporcdes de
agua, de modo a diminuir os custos energéticos da etapa de atomizacao
relacionados com a evaporacao da dgua das suspensodes.

Em vista dos requisitos das suspensdes formadas com as massas no
processo via Umida, € fundamental que as composi¢des utilizadas apresentem
comportamentos reoldgicos compativeis com as exigéncias apresentadas.
Neste sentido, algumas argilas de elevada plasticidade geralmente apresentam
utilizacdo restrita nas composi¢cées das massas preparadas por via umida [5],
tendo em vista que alguns minerais reconhecidamente apresentam maiores
dificuldades para formar suspensdes estaveis de altas concentracbes de

sélidos e baixas viscosidades. Simultaneamente, as matérias-primas utilizadas
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se restringem ao universo dos minerais insolliveis em agua na temperatura
ambiente, tendo em vista que a dissolugéo — ainda que parcial — pode afetar o
balanco de cargas na superficie das particulas e gerar efeitos danosos as
propriedades reoldgicas das suspensodes [88].

No caso da fabricacdo de porcelanatos pelo processo via seca, O
comportamento reolégico em suspensao deixa de ser um requisito fundamental
para a formulacdo da massa utilizada, tendo em vista que ndo s&o formadas
suspensdes durante a preparagdo da massa. Esta diferenca pode viabilizar a
utilizacéo de argilas de alta plasticidade e de minerais que apresentem alguma
solubilidade em &gua nas composicoes das massas desenvolvidas
especificamente para o processo via seca. Considerando esta possibilidade, no
presente capitulo sdo apresentados os resultados obtidos com a utilizacao de
alguns boratos como matérias-primas fundentes para porcelanatos via seca. A
partir de um conjunto de resultados preliminares, apresenta-se a seguir o
desenvolvimento de uma massa destinada a fabricagdo de porcelanatos
esmaltados pelo processo via seca, fazendo uso das possibilidades que esta
rota de fabricacdo gera com relagdo a composi¢do quimica e mineraldgica da

massa a ser utilizada.

6.1 OBJETIVOS DO CAPITULO

Nesta etapa do trabalho, os seguintes objetivos foram almejados:

e Avaliar o desempenho de matérias-primas que encontram restricdo de
uso em massas preparadas por via umida, como fundentes alternativos
para massas elaboradas por via seca;

e Desenvolver formulagdo de massa de porcelanato esmaltado de cor de
gueima clara, maximizando as possibilidades geradas pelo processo via
seca para a definicdo das matérias-primas e das proporcdes entre as

mesmas na composi¢cdo da massa.
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6.2 MATERIAIS E METODOS

6.2.1 Estudo de fundentes alternativos

Nesta etapa do trabalho, foram avaliados os efeitos da adicdo em uma
massa de porcelanato de pequenos teores de fundentes que encontram
restricdo de uso em massas preparadas por via Umida em funcdo de sua
solubilidade parcial em agua a temperatura ambiente.

A massa selecionada para o estudo foi a mesma massa de porcelanato
esmaltado industrial utilizada no Capitulo 5, cujas composi¢Bes quimica e
mineralégica encontram-se indicadas na Tabela 5.1 e Figura 5.1,
respectivamente.

Para utilizagdo como fundentes alternativos nesta etapa do trabalho,
foram selecionadas as seguintes matérias-primas:

e Barrilha — Na,COg3;

e Hidroboracita — Ca0.Mg0.3B,03.6H,0;
e Ulexita — Na;0.2Ca0.5B,03.16H,0;

e Colemanita — 2Ca0.3B,03.5H,0.

Estas matérias-primas foram selecionadas em virtude dos potenciais que
apresentam para atuar como fundentes durante a queima, denotados pelos
elementos quimicos que fazem parte de suas composi¢bes — B,O3, Na,O,
CaO e MgO. Os boratos selecionados apresentam ainda vantagens
econbmicas em comparacdo com o acido borico e os bodrax hidratados.
Inicialmente suas composi¢cfes quimicas foram determinadas por fluorescéncia
de raios X para confirmacdo dos elementos quimicos presentes e suas
proporc¢oes.

Para avaliacdo do potencial que estas matérias-primas apresentam como
fundentes, as mesmas foram adicionadas em teores fixos sobre a massa de
porcelanato selecionada para esta etapa do estudo. A Tabela 6.1 apresenta as

composic¢des das massas testadas.
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Todas as massas foram moidas por via seca em moinho de martelos de
laboratdrio com complementagdo da moagem realizada a seco em almofariz e
moinho de bolas de moagem rapida de laboratdrio. A moagem foi realizada até
que todas as massas apresentassem passagem completa pela peneira ABNT
#230 (abertura de 63 um). Apds a moagem, todas as massas foram granuladas
em peneiras de laboratdrio com adicdo de 6,5% de umidade, forcando a
passagem dos aglomerados obtidos por peneiras com aberturas de 1,0 mm de
didametro. As massas granuladas repousaram por 24 horas para a
homogeneizacdo da umidade utilizada para a granulacdo e posteriormente

foram utilizadas para a conformagéo de corpos de prova por prensagem.

Tabela 6.1 Composi¢cOes das massas testadas.

Matérias-primas STD B H U C
Massa porcelanato AT 100,0 97,5 97,5 97,5 97,5
Barrilha (%) - 2,5 - - -
Hidroboracita (%) - - 2,5 - -
Ulexita (%) - - - 2,5 -
Colemanita (%) - - - - 2,5

Foram conformados corpos de prova de dimensdes aproximadas 60 x 20

X 6 mm?® por prensagem uniaxial em prensa hidraulica de laboratério,
empregando-se pressdo de compactacdo de 380 Kgf/cm?. Os corpos de prova
obtidos foram caracterizados através das seguintes analises:

e Densidade aparente apds secagem: conforme procedimento descrito no

item 4.2.1.2, sendo que neste caso a pressao foi mantida constante para
a conformacao dos corpos de prova,;

e Mobdulo de ruptura & flexdo apds secagem: conforme descricdo

apresentada no item 4.2.1.3;
e Retracdo linear de secagem: seguindo a metodologia descrita no item
5.2.8;

e Curvas de gresificacdo: em conformidade com os procedimentos

informados no item 4.2.1.4;
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e Moddulo de ruptura a flexdo apdés gqueima: de maneira analoga a

descricao realizada no item 5.2.11;

e Cor de gueima: respeitando o0s procedimentos das analises

colorimétricas indicadas no item 5.2.12;
e Indice de piroplasticidade: conforme metodologia apresentada no item
4.2.2.3;

e Coeficiente de expansdo térmica linear: empregando 0s materiais e

métodos descritos no item 4.2.2.2.

6.2.2 Desenvolvimento de formulacdo de massa

Considerando os resultados obtidos na etapa anterior e as possibilidades
geradas pela fabricagéo de porcelanatos pelo processo via seca, um conjunto
inicial de matérias-primas foi selecionado para o desenvolvimento de uma
formulagédo de porcelanato esmaltado através do processo via seca, visando a
obtencao de um produto de cor de queima clara.

Todas as matérias-primas foram inicialmente caracterizadas com relacéo
a composicdo quimica pela técnica de fluorescéncia de raios X e as argilas
tiveram suas composi¢des mineraldgicas analisadas por difragdo de raios X
através do método do pd. A difratometria de raios X foi realizada em
difratbmetro Siemen modelo D5005 de 5° a 80° (escala 26).

A seguir, utilizou-se a técnica de planejamento estatistico de
experimentos e delineamento de misturas [89, 90] para definir uma formulacéo
de massa com as propor¢cbes das matérias-primas estabelecidas para
maximizar as caracteristicas técnicas relacionadas a fabricacdo e as
propriedades dos porcelanatos obtidos.

Para a realizagdo dos testes, foram mantidos fixos os teores das
seguintes matérias-primas, de acordo com as propor¢cdes em peso
apresentadas a seguir:

e Argila 4: 18,5%;
e Dolomita: 2,5%;

e Hidroboracita: 2,5%;
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e Talco: 1,5%.
Em contrapartida, os teores das matérias-primas abaixo foram variados
nas seguintes proporgdes em peso:
e Filito 3: 47,0% a 60,0%;
e Argila 5: 7,0% a 18,0%;
e Argila 6: 2,0 a 10,0%.

O planejamento estatistico foi realizado através de um design de grau 1
com a presenca do ponto central, que permite o ajuste de polindbmios
guadraticos para modelar as superficies de respostas obtidas [91]. Definiu-se
também que o ponto central seria realizado experimentalmente juntamente com
duas réplicas, de forma a permitir a identificacdo dos erros estatisticos
inerentes as analises realizadas.

Utilizou-se o software Minitab 16 para definir as formulacées a serem
testadas e para a posterior modelagem das respostas obtidas. As condi¢des de
entrada (matérias-primas selecionadas e variacdes em suas proporg¢des)
geraram as composi¢cOes apresentadas na Tabela 6.2. Graficamente, as
composicoes descritas podem ser expressas de acordo com o diagrama
indicado na Figura 6.1.

Tabela 6.2 Composi¢Bes definidas por planejamento estatistico de

experimentos.

Matérias-primas F1 F2 F3 F4 | F3-1*| F5 F6 | F3-2*

Filito 3 (%) 58,0 | 60,0 | 56,0 | 55,0 | 56,0 | 47,0 | 60,0 | 56,0
Argila 4 (%) 185 | 18,5 | 18,5 | 18,5 | 185 | 18,5 | 18,5 | 185
Argila 5 (%) 70 | 7,0 | 12,6 | 18,0 | 12,6 | 18,0 | 13,0 | 12,6

Argila 6 (%) 100 | 80 | 64 | 20 | 64 | 100 | 2,0 | 64

Dolomita (%) 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5

Hidroboracita (%) | 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5 2,5

Talco (%) 15 | 15 | 15 | 1,5 | 15 | 1,5 | 1,5 | 15

* Réplicas da formulagéo F3
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As formulacbes de massas definidas foram entdo dosadas por pesagem e
moidas a seco em moinho de martelos de laboratério, com auxilio de almofariz
e moinho de bolas até passagem completa pela peneira ABNT #200 (abertura
de 74 um). O material obtido foi inicialmente umidificado com 7,0% de umidade
de umidade e granulado através da passagem forcada por peneiras de
laboratdrio com aberturas de 1,0 mm. As massas umidificadas em laboratério
repousaram durante 24 horas para a homogeneizacdo da umidade,
previamente a conformacao de corpos de prova por prensagem.

Flito

7
26 21
Argila R Argila F

Figura 6.1 Representacdo grafica das formulacdes de massa testadas.

Corpos de prova de 60 x 20 x 6 mm?® foram entdo prensados em prensa
hidraulica automatica de laboratério, mediante a aplicacdo de 380 Kgf/cm? de
pressao de compactacao. Os corpos de prova obtidos a partir de cada uma das
massas foram caracterizados comparativamente através das seguintes
analises:

e Densidade aparente apés secagem: conforme item 4.2.1.2;

e Modulo de ruptura a flexdo apoés secagem: conforme item 4.2.1.3;
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e Retracdo linear de secagem: conforme item 5.2.8;

e Curvas de gresificacdo: conforme item 4.2.1.4;

e Moddulo de ruptura a flexdo apés gueima: conforme item 5.2.11;

e Cor de gueima: conforme item 5.2.12;

e Indice de piroplasticidade: conforme item 4.2.2.3;

e Coeficiente de expanséo térmica linear: conforme item 4.2.2.2.

Os resultados obtidos foram analisados no software Minitab 16, de forma
a gerar equacOes capazes de representar a influéncia da proporcdo entre as
matérias-primas da massa sobre as seguintes caracteristicas de interesse:
densidade aparente apds secagem, médulo de ruptura a flexdo apds secagem,
retracdo linear de secagem, temperatura de maxima densificacdo, médulo de
ruptura a flexdo apds queima, indice de piroplasticidade, coordenadas
cromaticas e coeficiente de expansdo térmica. Ainda fazendo-se uso do
software, definiu-se uma composicao de massa que apresentava combinagao
6tima das propriedades acima listadas.

Esta composicdo de massa — denominada PVS — foi moida em laboratério
por via seca até passagem completa pela peneira ABNT #200 (abertura de 74
um) e granulada através do microgranulador Eirich Intensive Mixer Type R com
adicdo de 12% de &gua. Os granulos obtidos foram secos a seguir, de forma a
obter 6,5% de umidade ao final do processo de granulagéo.

Para avaliar o desempenho desta massa formulada, moida e granulada
de acordo com as condi¢cdes estudadas neste trabalho para o processo via
seca, a massa FVS foi caracterizada em laboratério em comparagdo com a
massa de porcelanato via Umida AT anteriormente descrita. As analises
realizadas foram as mesmas descritas em outras ocasioes:

e Anélise granulométrica em peneiras: conforme item 3.2.2.2;

e Diagrama de compactacdo: conforme item 4.2.1.2;

e Modulo de ruptura a flexdo apoés secagem: conforme item 4.2.1.3;

e Retracdo linear de secagem: conforme item 5.2.8;

e Curvas de gresificacdo: conforme item 4.2.1.4;

e Moddulo de ruptura a flexdo apds gueima: conforme item 5.2.11;
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e Cor de gueima: conforme item 5.2.12;

e Indice de piroplasticidade: conforme item 4.2.2.3;

e Coeficiente de expanséo térmica linear: conforme item 4.2.2.2.

6.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

6.3.1 Estudo de fundentes alternativos

A Tabela 6.3 apresenta as composi¢cfes quimicas dos fundentes testados
nesta etapa do trabalho em adicdo a massa de porcelanato definida como
padrdo. Como pode ser observado através dos resultados obtidos, todas as
matérias-primas apresentam composi¢fes aproximadas em relacdo as suas
respectivas férmulas quimicas. Destaca-se que a barrilha apresenta maior
pureza em relagdo aos boratos, que em geral, apresentam contaminagdes de
SiO, compreendidas entre 5% e 10%. Além disso, deve-se destacar a
presenca de elementos cromoforos (Fe;Os e TiO,) nos boratos, os quais
podem exercer influéncia sobre a cor de queima das massas, ainda que os
teores destes elementos sejam plenamente compativeis com os limites
aceitaveis para massas de porcelanatos esmaltados.

A Tabela 6.4 expressa os resultados das caracteristicas das massas
antes da queima. Com excecdo da massa contendo barrilha (massa B), as
demais massas nao apresentaram alteracdes significativas na densidade
aparente e no modulo de ruptura a flexdo ap6s secagem em relagdo a massa
STD. A massa contendo barrilha obteve densidade aparente e médulo de
ruptura a flexdo mais elevados em comparagdo as demais massas. Este
resultado estd relacionado com o efeito ligante que o carbonato de sddio
desempenha em massas de revestimentos ceramicos. Conforme descrito na
literatura [59, 92], este tipo de ligante forma pontes soélidas entre as particulas
através de cristalizagdes, podendo promover incrementos de até 50% sobre a
resisténcia mecanica dos corpos crus, quando realizadas adi¢oes da ordem de

0,5% em uma massa ceramica.
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Tabela 6.3 Composi¢fes quimicas dos fundentes. Resultados expressos em %

em peso.

Oxidos Barrilha Hidroboracita Ulexita Colemanita
P.F. (%) 40,52 26,61 6,57 25,68
SiO2 (%) 0,01 5,98 7,22 9,69
Al;03 (%) - 1,04 1,43 2,18
Fe203 (%) 0,03 0,68 0,67 0,76
TiO2 (%) - 0,12 0,23 0,14
CaO (%) - 14,18 12,07 22,11
MgO (%) - 9,46 0,70 2,11
Na.O (%) 58,23 - 16,80 0,40
K20 (%) 0,01 0,27 0,46 0,53
MnO (%) - - - 0,01
P,Os (%) - - 0,05 0,07
B203 (%) - 41,59 53,52 35,97

Com relacdo a retracdo de secagem, os boratos adicionados geraram
pequenos incrementos na magnitude da contracdo das massas em relagédo a
massa STD. Por sua vez, a presenca de barrilha na massa B foi responsavel
por um incremento expressivo na retracdo de secagem da massa, associado a

solubilizacdo desta matéria-prima na agua utilizada para a granulacéo.

Tabela 6.4 Caracteristicas dos corpos de prova das massas antes da queima.

Densidade Mdédulo de Retracao de
Massas aparente ruptura flexao secagem
(g/cm®) (MPa) (%)
STD 1,94 + 0,02 2,8+0,2 0,11 +0,01
B 2,01 +£0,02 6,6 +0,7 0,22 +0,01
H 1,93 +0,03 3,3+0,6 0,15+ 0,02
U 1,93 +0,02 29+0,3 0,14 + 0,02
C 1,96 + 0,02 3,0+0,3 0,14 + 0,01
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O comportamento das massas durante a queima pode ser avaliado
através dos diagramas de gresificacdo representados nas Figuras 6.2 e 6.3,
gue indicam os efeitos da temperatura de queima sobre a retracao linear e a
absorcéo de agua das massas.

Os diagramas de gresificagdo indicam que todos os fundentes testados
foram efetivos para promover a reducédo da temperatura de queima da massa
STD, tendo em vista que as massas onde foram adicionados atingem suas
temperaturas de maxima densificagdo em temperaturas mais baixas em
relacdo a massa STD. Tais resultados sdo interessantes, tendo em vista que o
aumento da fusibilidade da massa pode permitir a utilizacdo de temperaturas
de queima mais baixas e/ou a utilizagdo de ciclos de queima mais rapidos na
fabricacdo de porcelanatos por via seca.

Especial énfase deve ser dada aos resultados obtidos pela massa H —
contendo hidroboracita como fundente. Esta massa apresentou maxima
densificacdo apdés queima a 1140°C, o que representa uma reducdo de 40°C
na temperatura de queima necessaria para a maxima densificagdo da massa
STD. A massa contendo ulexita como fundente também apresentou fusibilidade
bastante elevada, provavelmente em virtude da presenca combinada de sodio
e boro. Todavia, a madxima densificacdo desta massa foi obtida em temperatura
de queima onde a absor¢cdo de agua ainda ndo era nula, de modo que a
porosidade aberta nula somente foi obtida quando a massa ja se encontrava
em expansao promovida pelo aumento da temperatura de queima. Este mesmo
fendmeno foi observado nos corpos contendo colemanita.

No caso dos corpos de prova contendo barrilha, observou-se a formacao
de uma fina camada vitrificada na superficie superior dos mesmos. Este
fenbmeno provavelmente esta associado com a solubilizacdo completa da
barrilha na 4gua de granulacdo. Durante a secagem dos corpos de prova, a
barrilha é transportada pela agua para a superficie das pecas e apds a
evaporacdo da 4gua, o carbonato de sédio se cristaliza na superficie. Este
fendmeno praticamente inviabiliza a utilizagdo de barrilha como fundente neste
tipo de massa, a0 menos no teor testado, considerando que gera grande
heterogeneidade nos corpos queimados.
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Figura 6.2 Efeitos da temperatura de queima sobre a absor¢do de agua das
massas STD, B, H, U e C.

9
8
S
g
D
S 6-
(¢}
©
S 57 | |
= ‘ ‘ ‘ ‘
-_ T v . . . e
g4  |TB=SD
E : : : : —O—B
o |t 3 3 3 —A—H
e R R e
. H H H H - O— C
2 I T I T I T I T I T I
1100 1120 1140 1160 1180 1200
Temperatura (°C)

Figura 6.3 Efeitos da temperatura de queima sobre a retragéo linear das
massas STD, B, H, U e C.
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Além da reducado da temperatura de maxima densificacdo das massas, a
analise das curvas de gresificacdo demonstra que os intervalos de queima das
massas contendo os fundentes testados tornam-se menores em relacdo a
massa STD. Este fato pode ser comprovado pelos formatos das curvas de
retracdo linear em funcdo da temperatura de queima, que apontam para
maiores alteragbes dimensionais nas massas contendo os fundentes testados
em funcdo de pequenas alteracdes de temperatura ao redor da temperatura de
maxima densificacdo das massas.

Deve-se ressaltar que resultados semelhantes foram obtidos em trabalhos
anteriores e apresentados na literatura especializada [92], onde estudos da
mesma natureza foram realizados para uma massa de porcelanato fabricada
por via Umida. Todavia, nas massas destinadas a este tipo de processamento,
0s boratos devem ser utilizados com muita cautela, tendo em vista que as
propriedades reolégicas das suspensdes sdo diretamente afetadas pela
presenca dos mesmos, a partir de teores consideravelmente baixos de adi¢céo
[92].

Na Tabela 6.5 encontram-se indicadas as temperaturas de maxima
densificacdo das massas, juntamente com suas propriedades (médulo de
ruptura, indice de piroplasticidade, coeficiente de expansdo térmica e
coordenadas cromaticas indicadoras da cor de queima) ap0s queima nestas
temperaturas.

Os resultados evidenciam a existéncia de diferencas expressivas nos
moédulos de ruptura a flexdo dos corpos queimados em suas respectivas
temperaturas de maxima densificacdo. Com excecdo da massa H, todas as
massas com a adicdo de fundentes apresentaram modulos de rupturas
inferiores em relagdo & massa STD. Estes resultados decorrem da provavel
densificagdo heterogénea apresentada por estas composi¢Oes, as quais
apresentavam ligeira expansao nas temperaturas de queima necessarias para
a obtencdo de absorcdo de agua nula. No caso da massa contendo
hidroboracita, verificou-se que a resisténcia mecanica, avaliada pelo médulo de

ruptura a flexao, foi inclusive ligeiramente superior em relacdo a massa STD.
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Tabela 6.5 Caracteristicas das massas STD, B, H, U e C na maxima

temperatura de densificacao.

Massas STD B H U C

Temp.max. densid. (°C) 1180 1160 1140 1140 1160

Mod. rupt. flexdo (MPa) | 64,7 +1,7|32,7+3,0|72,6+1,9|42,7+0,7 51,2 +2,3

indice piroplastic. (cm™) | 7,8 x 10° |13,0x 10°| 8,3x 10° | 8,7x 10° | 9,8 x 10®

o 25.305 (°C™) 68,4x107|77,8x107|66,8x107|66,2x 10" |66,9 x 10~
L* 60,7 58,7 62,6 64,1 62,3
Coordenadas
a* 2,1 3,8 3,6 4,2 2,6
romaticas
cromat b 12,2 15,8 12,7 14,1 11,9

Com relacdo aos resultados dos indices de piroplasticidade, € possivel
verificar que, de uma forma geral, a adicdo de fundentes enérgicos tende a
aumentar a susceptibilidade a deformacdo da massa STD. Este resultado
decorre da reducdo da viscosidade das fases vitreas formadas, as quais
apresentam maior fluidez em altas temperaturas e favorecem a deformacéo
dos corpos de prova. A presenca de boro, juntamente com os elementos
alcalinos e alcalinos terrosos aportados pelos fundentes utilizados, é
responsavel por este fendbmeno nas massas em questdo, tendo em vista os
conhecidos efeitos destes elementos sobre a viscosidade dos vidros [93, 94].

Com relacdo ao coeficiente de expanséo térmica, os efeitos da adigdo dos
boratos estudados sobre a massa STD foram pouco pronunciados, causando
apenas ligeiras reducdes provavelmente em virtude da diminui¢cdo da expanséo
térmica das fases vitreas formadas com a presenca de boro. No caso da
massa contendo barrilha, a presenca de elevada concentracdo de sodio nas
fases vitreas formadas certamente foi responsavel pelo aumento do coeficiente
de expansédo térmica do produto. O sodio € apontado na literatura como um
modificador de rede de efeitos marcantes sobre as propriedades dos vidros em
razao de seu raio atébmico [93].

Por fim, a analise da cor de queima das amostras indica que as massas
contendo os fundentes estudados apresentaram, via de regra, cores

ligeiramente mais brancas, amareladas e avermelhadas. Estes resultados
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provavelmente decorrem da utlizacdo de temperaturas de queimas mais
baixas para a obtencdo das méaximas densificagbes nos corpos, 0 que condiz
com os efeitos apontados na literatura [11] da temperatura de queima sobre as
coordenadas cromaticas de massas de revestimentos ceramicos.

O conjunto de resultados obtidos nesta etapa do trabalho aponta para a
existéncia de vantagens relevantes na utilizacdo de hidroboracita como
fundente em massas de porcelanatos produzidas pelo processo via seca. A
hidroboracita praticamente ndo altera o comportamento da massa antes da
gueima e acelera de maneira expressiva a densificagdo do produto durante a
queima, permitindo reducdes importantes na temperatura de queima. Além
disso, torna a massa apenas ligeiramente mais susceptivel a deformacéo
piroplastica, sem afetar as demais propriedades do produto acabado.

Conforme comentado anteriormente, este fundente pode ser utilizado nas
massas preparadas por via seca sem as restricbes impostas pelo
comportamento reolégico das suspensdes como ocorre nas massas

preparadas por via Umida.

6.3.2 Desenvolvimento de formulacdo de massa

Apds uma bateria inicial de testes realizada para a selecdo das matérias-
primas para o desenvolvimento da massa de porcelanato via seca, foram
escolhidas sete matérias-primas, cujas composi¢des quimicas sdo expressas
na Tabela 6.6. A Figura 6.4 apresenta dos difratogramas de raios X das argilas.

Analisando-se as composi¢cdes quimicas e mineralogicas das argilas
selecionadas, verifica-se que as Argilas 4 e 6 sao argilas de -carater
predominantemente ilitico, contendo ainda montmorilonita em pequenas
proporgbes em suas constituicdes. Em contrapartida, a Argila 5 € uma argila de
carater caulinitico, ainda que também possua teores relativamente elevados de
oxidos croméforos. Em funcdo das composi¢cfes quimicas e mineraldgicas,
espera-se que as Argilas 4 e 6 aportem fusibilidade e plasticidade & massa, ao
passo que a Argila 5 contribua para a obtencdo de cor de queima mais clara.
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Tabela 6.6 Composi¢Bes quimicas das matérias-primas da massa PVS.

. Argila | Argila | Argila | Filito
Oxidos Talco |Dolomita [Hidroboracita
4 5 6 3
PF.(%) | 526 | 11,19 | 3,78 | 2,88 | 7,34 46,08 26,61
SiO, (%) | 74,14 | 52,18 | 70,85 | 74,19 | 53,20 0,55 5,98
Al;O03 (%) | 14,61 | 31,81 | 13,41 | 13,81 | 8,39 - 1,04
Fe.03(%)| 2,10 1,51 3,98 1,37 4,84 0,05 0,68
TiO2 (%) | 0,61 1,20 | 0,46 | 0,80 | 0,45 0,03 0,12
CaO (%) | 0,41 | 0,15 | 0,33 | 0,03 | 1,81 31,62 14,18
MgO (%) | 1,46 | 0,11 2,21 1,34 | 2255 | 22,01 9,46
Na2O (%) - 0,02 | 0,04 - 0,18 - -
K20 (%) | 1,63 1,04 | 4,76 | 4,91 0,05 0,01 0,27
MnO (%) - - - - 0,15 - -
P.Os (%) | 0,05 0,02 0,07 0,04 1,00 0,12 -
B203 (%) - - - - - - 41,59
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Figura 6.4 Difratogramas de raios X das argilas.
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resultados das caracterizagbes das formulagcbes de massas

apresentadas na Tabela 6.2 encontram-se descritos nas Tabelas 6.7 e 6.8. As

Figuras 6.5 e 6.6 demonstram as curvas de gresificagdo das massas, com 0s

efeitos da temperatura de queima sobre a absorcéo de agua e retracéo linear.

Tabela 6.7 Caracteristicas das massas F1, F2, F3 e F4.

Caracteristicas F1 F2 F3 F4
Densidade aparente a seco (g/cm®) 1,94 1,95 1,96 1,98
Médulo ruptura flexado seco (MPa) 2,1 2,1 1,9 2,0
Retracao linear de secagem (%) 0,19 0,17 0,19 0,10
Temperatura maxima densid. (°C) 1145 1145 1160 1190
Médulo ruptura flexdo — Tmaxa (MPa) 53,3 52,7 50,8 53,9
indice de piroplasticidade (cm™) |10,1x10°| 9,5x10° | 9,4x10° [12,2x10®
Expansao térmica — o 25_325 (°CY) |77,3x107|79,1x107 | 73,1 x 107 | 67,5 x 10"
Coordenadas L* 53,79 55,45 56,35 59,28
_ a* 6,05 6,00 4,76 2,55
cromaticas b 1499 | 1571 | 1483 | 1338
Tabela 6.8 Caracteristicas das massas F3-1, F5, F6 e F3-2.
Caracteristicas F3-1* F5 F6 F3-2*
Densidade aparente a seco (g/cm®) 1,96 1,98 1,95 1,95
Médulo ruptura flexado seco (MPa) 1,9 1,9 1,6 1,8
Retracao linear de secagem (%) 0,19 0,17 0,21 0,18
Temperatura maxima densid. (°C) 1160 1160 1175 1160
Médulo ruptura flexdo — Tmaxa (MPa) 51,7 55,2 50,4 53,5
indice de piroplasticidade (cm™) | 9,0x10° | 8,6 x10®° | 9,9x10° | 9,6 x 10°
Expansao térmica — o 25325 (°C™Y) | 73,6 x 107 | 69,7 x 107 | 72,9 x 107 | 72,6 x 10"
Coordenadas L* 56,40 55,89 58,44 56,29
_ a* 4,64 521 3,34 4,87
cromaticas b* 14,69 14,57 14,27 14,97
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Figura 6.5 Efeitos da temperatura de queima sobre a absor¢do de agua das
massas F1, F2, F3, F4, F5 e F6.
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Figura 6.6 Efeitos da temperatura de queima sobre a retragéo linear das
massas F1, F2, F3, F4, F5 e F6.
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Para facilitar a visualizacdo dos resultados, nas curvas de gresificacéo
representadas nas Figuras 6.5 e 6.6 ndo se encontram os resultados das
massas F3-1 e F3-2, que sdo réplicas da formulacdo F3 e obtiveram resultados
muito semelhantes em relacdo a esta formulagéo.

As massas formuladas apresentaram caracteristicas técnicas
semelhantes entre si, cabendo destacar suas elevadas fusibilidades. As
maiores diferencas foram encontradas nos valores de temperatura de maxima
densificacdo, indice de piroplasticidade, coordenadas cromaticas e coeficiente
de expansdao térmica. Para relacionar os resultados obtidos com as proporgdes
das matérias-primas que constituem a massa, os resultados foram analisados
estatisticamente através do software Minitab 16. ApOs a identificacdo dos
polindmios que descrevem as relagbes entre a composicdo da massa e as
propriedades obtidas, foram gerados gréaficos triaxiais que facilitam a
interpretagcéo dos resultados. Sendo assim, as Figuras 6.7 a 6.12 apresentam
as relacdes entre a composi¢cdo da massa e suas caracteristicas tecnologicas.

Densidade Aparente apds secagem

Filito Dap
< 1,9
66 1,92 - 1,9
1,94 — 1,9
B 19 - 198
B 19 - 200
B > 2,00

R2 = 0,843

26 47 21
Argila 5 Argila 6

Figura 6.7 Efeitos da proporcao entre as matérias-primas sobre a densidade

aparente apds secagem das massas, modelados por DOE.
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Modulo de ruptura a flexao apds secagem

MRFs

Filito < 15
15 - 17

66 17 - 1,9
M i19- 21

W 21- 23

[ | > 23

R2 = 0,876

26 47 21
Argila 4 Argila 6

Figura 6.8 Efeitos da proporcao entre as matérias-primas sobre o moédulo de

ruptura a flexdo apds secagem das massas, modelados por DOE.

Retracédo linear de secagem

RLs
Flito < 0,08
66 0,08 — 0,12
0,12 - 0,16
B o016 - 020

[ | > 0,20
R2 = 0,969

26 47 21
Argila 5 Argila 6

Figura 6.9 Efeitos da proporcao entre as matérias-primas sobre o moédulo de

ruptura a flexdo apds secagem das massas, modelados por DOE.
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Temperatura de maxima densificacao

Tqueima

. < 1135

Filito 1135 — 1150
66 1150 — 1165

B 1165 — 1180

[ | > 1180

R2 = 0,999

26 47 21
Argila 5 Argila 6

Figura 6.10 Efeitos da proporcéo entre as matérias-primas sobre a temperatura

de méxima densificacdo das massas, modelados por DOE.

Indice de piroplasticidade

IP

Filito < 9
9- 10
66 10 - 11

M- 12
B > 12

R2 =0,921

26 47 21
Argila 5 Argila 6

Figura 6.11 Efeitos da proporcado entre as matérias-primas sobre o indice de
piroplasticidade das massas, modelados por DOE.
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Coeficiente de expanséao térmica

Alfa

Filito < 68
68 — 70

66 70 - 72
2 - 74

B - 76

Bl - 78

B > 78

R2 = 0,982

26 47 21
Argila 5 Argila 6

Figura 6.12 Efeitos da proporcao entre as matérias-primas sobre o coeficiente

de expansédo térmica das massas, modelados por DOE.

Coordenada cromatica L*

Filito L
< 530

66 53,0 — 54,5

54,5 — 56,0
B s60 - 575
B 575 - 590

B > 59,0
R2 = 0,999

26 47 21
Argila 5 Argila 6

Figura 6.13 Efeitos da proporc¢éo entre as matérias-primas sobre a
coordenadas cromatica L* das massas, modelados por DOE.
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Foram ajustados polinbmios quadraticos para todas as propriedades de
interesse das massas de porcelanato, através da andlise estatistica dos
resultados. Os polinbmios ajustados apresentaram em todos o0s casos indices
de correlagdo superiores a 0,84, o que confere alta confiabilidade as equacgdes
matematicas que descrevem o comportamento das massas em fungdo das
proporgdes entre suas matérias-primas constituintes.

Observa-se que, ainda que as diferencas de densidade aparente e
moédulo de ruptura a flexdo apés secagem nao sejam elevadas dentro do
intervalo amostral estudado, a utilizacdo de teores mais elevados da Argila 5
promoveu pequenos incrementos nos valores destas propriedades das
massas. Este fato provavelmente esta associado com o elevado teor de
caulinita e baixa contaminacdo de quartzo desta argila, que provavelmente
contribuem para um melhor empacotamento das particulas da massa. No que
diz respeito a retracdo linear de secagem, os resultados apontam para 0s
efeitos marcantes do teor de Argila 6 sobre esta propriedade. As formulacdes
contendo 10% desta argila foram aquelas que apresentaram maiores retracoes
lineares de secagem.

O comportamento durante a queima das massas € bastante dependente
da proporgéo relativa entre as Argilas 4 e 6. A utilizacdo de teores mais
elevados da Argila 6 tende a gerar massas que necessitam de temperaturas de
gueima mais baixas para atingir a maxima densificacdo e ainda deformacgdes
piroplasticas ligeiramente inferiores. As massas contendo teores mais elevados
da Argila 4, por sua vez geram caracteristicas opostas no que diz respeito as
temperaturas de maxima densificagdo e aos indices de piroplasticidade.
Contudo, estas massas apresentam cores de queima mais claras, conforme
pode ser verificado pelas analises da coordenada cromatica L*.

O teor de filito da massa exerce influéncia sobre a dilatagdo térmica.
Quanto maiores os teores de filito das formulacdes, maiores os coeficientes de
expansao térmica das massas obtidas.

Considerando as inumeras possibilidades geradas pelas combinacdes

entre as matérias-primas disponiveis para gerar uma formulacdo de massa
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adequada para a fabricacdo de porcelanatos via seca, por meio do software
Minitab 16 foi gerada a composicdo PVS, apresentada na Tabela 6.9. Esta
composicado foi definida de forma a gerar uma massa que apresentasse,
considerando as matérias-primas disponiveis, a seguinte combinacdo de
propriedades: a menor retracdo de secagem possivel, a maior densidade
aparente e o maior médulo de ruptura a flexdo ap6s secagem, a menor
temperatura de maxima densificacdo, o menor indice de piroplasticidade e a

cor de queima mais clara possivel.

Tabela 6.9 Formulagdo da massa PVS definida através da andlise estatistica

das formulagGes testadas anteriormente.

Matérias-primas PVS
Filito 3 (%) 58,8
Argila 4 (%) 18,5
Argila 5 (%) 11,2
Argila 6 (%) 5,0
Dolomita (%) 2,5
Hidroboracita (%) 2,5
Talco (%) 1,5

Tendo em vista que a massa em questdao foi moida por via seca e
granulada por microgranulagcdo a seco, a distribuicdo granulométrica do
material obtido foi determinada por analise gravimétrica em bateria de peneiras.
A Figura 6.14 apresenta os resultados obtidos, comparando a massa PVS com
a massa atomizada AT.

Os resultados das andlises granulométricas comprovam mais uma vez a
eficacia do processo de microgranulacdo para a obtencdo de aglomerados de
mesma distribuicdo de tamanhos dos granulos atomizados. Considerando os
resultados obtidos pelas massas preparadas por microgranulagéo
apresentados no Capitulo 5 e o0s objetivos deste Capitulo, ndo foram
determinadas as morfologias dos granulos da massa PVS. Entretanto, os
resultados anteriormente obtidos e a distribuicdo granulométrica apresentada
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na Figura 6.14 sugerem que os granulos da massa PVS tenham morfologias e,
consequentemente, fluidez compativeis com os granulos atomizados da massa
AT.

80

—+ Via Umida AT
Via seca PVS

D
o
1

Massa acumulada de finos (%)
3 8

T T

1000 100
Abertura da peneira (um)

Figura 6.14 Distribuicdo granulométrica das massas AT e PVS.

A Figura 6.15 indica os efeitos da pressédo de compactacdo sobre a
densidade aparente dos compactos verdes obtidos a partir das massas AT e
PVS. Como esperado, os corpos obtidos a partir das massas PVS apresentam
densidades mais elevadas em comparagdo com 0s corpos produzidos a partir
da massa atomizada. Tais resultados eram esperados, pois decorrem da
natureza dos granulos preparados por microgranulacdo, que possuem baixa
porosidade, ao contrario dos atomizados. As inclinagbes das curvas
apresentadas na Figura 6.15 também indicam os efeitos menos pronunciados
da pressao de compactacdo sobre a densidade aparente dos compactos da
massa PVS, relacionados com a menor deformabilidade dos granulos

preparados por microgranulacgao.
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Figura 6.15 Curvas de compactacéo das massas AT e PVS.
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Figura 6.16 Modulos de ruptura a flexao apds secagem das massas AT e PVS.
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Na Figura 6.16 é possivel verificar que os médulos de ruptura a flexdo dos
compactos verdes obtidos a partir da massa PVS apresentaram-se entre 25% e
40% superiores aos compactos da massa atomizada, para as mesmas
pressbes de prensagem utilizadas. Tais resultados sao explicados pela
utilizacédo de argilas de elevada plasticidade na composi¢cdo da massa PVS e
pela elevada compacidade dos compactos verdes, relacionada com o0 processo
de microgranulagéo. A utilizagédo de argilas de elevada plasticidade pode ser
praticada em massas de porcelanato via seca, tendo em vista que neste caso o
comportamento reoldgico em suspensdo da massa formulada ndo é um fator

determinante para a selecdo das argilas.

0,20

—0O— Via Umida AT
—O— Via seca PVS

0,15 +

0,10

o
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a
1

Retralcdo linear de secagem (%)

0,00

T T T

T T T T
250 300 350 400 450

Press&o de compactacéo (Kgf/crm)

Figura 6.17 RetracOes de secagem das massas AT e PVS.

A comparacédo entre as retragdes lineares de secagem das massas AT e
PVS, ap6s a prensagem de corpos de prova em distintas pressdes de
compactacdo, é apresentada na Figura 6.17. Em fung&o da utilizacéo de argilas
de elevada plasticidade e do maior volume de poros intergranulares,
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caracteristico de massas preparadas por microgranulagdo, os resultados
indicam que a massa PVS possui retragcédo linear de secagem mais alta em
relacdo a massa AT. Ainda que os valores de retracdo linear de secagem da
massa PVS sejam muito superiores em relagdo a massa AT, pode-se dizer que
a retracdo linear de secagem desta massa ainda é relativamente baixa, pois
foram obtidas retracdes lineares inferiores a 0,15% para todas as pressdes de
compactacgao utilizadas.

Na Figura 6.18 estdo representadas as curvas de gresificacdo das
massas AT e PVS. Em relacdo a massa AT, é possivel verificar que os corpos
da massa PVS apresentam: obtencdo de maxima densificagcdo em
temperaturas mais baixas, retracéo linear de queima significativamente menor
na temperatura de maxima densificacdo e menor sensibilidade as variacdes de

temperatura de queima ao redor da temperatura de maxima densificacao.
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Figura 6.18 Curvas de gresificacdo das massas AT e PVS.
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A maior fusibilidade da massa PVS esta relacionada com a formulacéo
desenvolvida. A utilizagdo de argilas de carater fundente em combinag&o com
hidroboracita favorece a formacdo de fases vitreas em baixas temperaturas.
Tais resultados evidenciam as alternativas que a formulacdo da massa pode
gerar para a fabricacdo de porcelanatos por via seca, considerando ainda que
no Capitulo 5 verificou-se que as massas preparadas por microgranulacdo
exigem temperaturas de queima ligeiramente superiores em relagdo as massas
atomizadas de mesma composi¢do quimica. A formulacdo de massas de alta
fusibilidade, com resultados compativeis com os resultados apresentados pela
massa PVS, pode ser altamente favoravel para a reducdo do consumo de
energia térmica [3] na fabricacdo de porcelanatos.

A menor retracdo linear de queima e a maior estabilidade dimensional
apresentada pela massa PVS, durante a queima, sdo caracteristicas
primordialmente associadas com as caracteristicas dos compactos verdes
oriundos da prensagem das massas preparadas por microgranulagdo. A maior
densidade aparente aliada a presenca de poros intergranulares de grandes
dimensdes nos compactos verdes justificam os resultados obtidos, conforme
discutido no Capitulo 5.

Na Tabela 6.10 encontram-se os resultados das medidas de modulo de
ruptura a flexdo, indice de piroplasticidade, coeficiente de expanséo térmica e
coordenadas cromaticas dos porcelanatos produzidos a partir das massas AT e
PVS, queimados em suas respectivas temperaturas de maxima densificagao.
De forma geral, os corpos apresentam caracteristicas bastante semelhantes
entre si. Todavia, deve-se destacar o médulo de ruptura a flexdo inferior, a
maior deformacao piroplastica e a cor de queima ligeiramente mais escura da
massa PVS.

A menor resisténcia mecanica esta relacionada com a porosidade
intergranular remanescente nos porcelanatos obtidos a partir de massas
preparadas por microgranulagdo. Conforme discutido no Capitulo 5, ainda que
o mdédulo de ruptura a flexdo da massa PVS seja inferior em relagdo a massa
atomizada, os resultados obtidos ainda s&o superiores aos limites exigidos pela
norma técnica de porcelanatos ABNT NBR 15.463.
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Tabela 6.10. Caracteristicas dos corpos de prova das massas AT e PVS

gueimados nas temperaturas de maxima densificacao.

Caracteristicas Massa AT Massa PVS
Temperatura maxima densidade (°C) 1180 1140
Médulo de ruptura a flexdo (MPa) 64,7 £1,7 459+ 1,1
indice de piroplasticidade (cm™) 7,8 x10° 8,7 x10°
Coef. expansdo térmica ozs.az5 (°C™) 68,4 x 10”7 75,0 x 10”7
Coordenadas ul 60,74 58,52
B a* 2,05 4,65
cromaticas - 1222 15.10

A deformacdo piroplastica ligeiramente superior da massa PVS esti
associada com a utilizacdo de fundentes enérgicos em sua composi¢cao. A
presenca destes elementos, juntamente com a utilizacdo de argilas de carater
ilitico, também justifica o0 maior coeficiente de expanséo térmica da massa PVS
em comparacdo com a massa atomizada.

No que diz respeito & cor de queima, os resultados foram bastante
semelhantes entre as massas PVS e AT, sendo que a obtencdo de
porcelanatos de cores de queima mais claras poderia ser obtida pela utilizagédo
de teores mais baixos das argilas que possuem teores elevados de Oxidos
croméforos em suas constituicdes.

Para complementar os resultados obtidos, na Figura 6.19 encontram-se
os difratogramas de raios X da massa PVS, apdés queima em distintas
temperaturas.

Verifica-se que os minerais fundentes ndo sao mais detectados a partir
de 1000°C, pois possivelmente encontram-se incorporados na fase vitrea
formada. A partir de 1100°C é possivel observar a formacdo de mulita,
decorrente das reacg6es sofridas pelas argilas cauliniticas utilizadas.

Na microestrutura final dos corpos queimados a 1140 °C (temperatura de
maxima densificagdo), observa-se apenas a presenca de quartzo e mulita na
microestrutura dos porcelanatos obtidos, a exemplo dos porcelanatos

fabricados industrialmente por via iumida.
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Figura 6.19 Difratogramas de raios X da massa PVS ap0s queima em diversas

temperaturas.

6.4 CONCLUSOES PARCIAIS

Esta etapa do trabalho permitiu que as seguintes conclusdes fossem
estabelecidas:

e Matérias-primas ndo utilizadas para o desenvolvimento de massas de
porcelanato destinadas ao processo via Umida podem se tornar opcdes
validas para a formulacdo de massas de porcelanato para o processo
via seca. Em especial, algumas argilas de dificil defloculacdo e alguns
boratos podem gerar alternativas para as massas de porcelanato
preparadas por via seca;

e Dentre os fundentes testados, a hidroboracita apresentou desempenho

destacado, pelo fato de promover reducdes significativas na temperatura
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de queima das massas de porcelanato, mesmo quando introduzida em
baixos teores nas formulacoes;

O uso de fundentes enérgicos em formulacbes de massas de
porcelanatos tende a reduzir o intervalo de queima e aumentar a
tendéncia a deformacéo piroplasticas das massas. Por estas razdes, tais
fundentes devem ser utilizados com parcimdnia para produzir os efeitos
desejados;

Através das matérias-primas selecionadas e de variacbes das
proporgdes entre as mesmas é possivel obter distintas combinagfes de
propriedades em massas de porcelanato destinadas ao processo via
seca. Neste sentido, o uso de métodos estatisticos para o
desenvolvimento de formulacdes de propriedades otimizadas apresenta
elevado potencial de aplicacéo;

A massa de porcelanato via seca (PVS) desenvolvida apresentou
excelente desempenho tecnolégico e gerou porcelanatos de cor de
gueima clara com as propriedades exigidas para este tipo de produto e
compativeis com as propriedades dos porcelanatos atualmente
fabricados por meio do processo via umida.
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CAPITULO 7. CONCLUSOES FINAIS

As massas atualmente preparadas pelos fabricantes de revestimentos
ceramicos que utilizam o processo via seca apresentam uma série de
diferencas em relacdo as massas empregadas nos processos via Umida,
cabendo destacar como disparidades mais relevantes:

e O uso de composicdes ricas em 0xidos cromoforos, que Ihes confere cor
vermelha apés a queima,;

e A presenca de fracOes expressivas de particulas grosseiras (diametros
superiores 63 um) apdés a moagem nos moinhos pendulares e de
martelos;

¢ A menor intimidade de mistura das argilas que fazem parte da massa,
verificada no material obtido apés a moagem;

e A existéncia de teores elevados de granulos finos (diametros inferiores a
125 um) apos o processo de granulacdo das massas;

e A morfologia menos esférica dos granulos em relacdo aos atomizados.

Considerando as diferencas apontadas e os resultados obtidos ao longo
das etapas desenvolvidas no projeto, pode-se dizer que a fabricagdo de
porcelanatos esmaltados de boas qualidades técnicas e estéticas por via seca
ndo € praticavel através do uso das matérias-primas e das condi¢cdes de
processamento tipicamente utilizadas pelos fabricantes de revestimentos
ceramicos que utilizam o processo via seca no Brasil.

Utilizando massas de cor de queima clara para a obtencdo de
porcelanatos de propriedades estéticas compativeis com as exigéncias
comerciais do mercado consumidor de produtos de alto valor agregado, os
trabalhos realizados evidenciaram a necessidade de obtencdo de particulas
com didmetros maximos inferiores a 63 um nos sistemas de moagem utilizados
na preparacao da massa por via seca. A utilizagdo de massas com a presenca
de particulas mais grosseiras em sua constituicdo gera a necessidade de uso

de temperaturas de queima muito elevadas para a obtencdo das porosidades
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tipicas de porcelanatos e compromete a homogeneidade microestrutural dos
corpos obtidos.

Para viabilizar a fabricacdo de porcelanatos de grandes formatos pelo
processo via seca, 0 uso do sistema de microgranulagéo a seco pode ser uma
alternativa viavel para a obtencdo de massas de fluidez compativeis com as
massas atomizadas. Dadas as peculiaridades deste processo de granulagéo, é
possivel obter granulos de morfologias esféricas e distribuicdes de tamanhos
gue favorecem o preenchimento uniforme dos estampos das prensas.

Deve-se considerar, entretanto, que o uso do sistema de microgranulagao
a seco implica em uma série de consequéncias para as demais etapas do
processo de fabricacdo de porcelanatos, decorrentes da maior densidade
aparente e menor deformabilidade dos granulos obtidos por este processo. Os
compactos verdes obtidos a partir destes granulos apresentam porosidades
intragranulares muito reduzidas, concomitantemente com a presenca
expressiva de poros intergranulares que nao sdo completamente eliminados
durante a compactacdo. Em funcdo destas peculiaridades, durante o
processamento as massas preparadas por microgranulacdo a seco tendem a
apresentar elevadas compacidades apds a prensagem, alta retracdo de
secagem, alta resisténcia mecanica a verde, baixa retragcéo linear de queima e
maior estabilidade dimensional durante a queima em relagcdo as massas
atomizadas. O produto acabado, por sua vez, necessita ser queimado em
temperaturas ligeiramente mais altas e obtém, via de regra, propriedades
mecanicas inferiores em relagdo aos porcelanatos obtidos a partir de massas
atomizadas, em virtude da presenca de poros intergranulares remanescentes
na microestrutura do produto final.

Os resultados obtidos demonstraram ainda que a composi¢cado quimica e
mineraldgica da massa utilizada desempenha importante papel para o
desenvolvimento de porcelanatos esmaltados de cor de queima clara,
destinados ao processo via seca. O processamento da massa através da rota
via seca permite a utilizacdo de uma série de matérias-primas que apresentam
restricdo de uso nos processos via Umida. Bons resultados foram obtidos com

a utilizacdo de hidroboracita, que pode atuar como fundente enérgico em



173

massas de porcelanato preparadas por via seca, mesmo quando incorporada
em teores relativamente baixos.

A caracterizagdo da massa PVS realizada na etapa final do trabalho
comprovou a viabilidade técnica da fabricacdo de porcelanatos esmaltados de
boas caracteristicas técnicas e estéticas pelo processo via seca, mediante a
incorporacdo dos ajustes necessarios na composicdo da massa e nas
condicbes de processamento, conforme identificado ao longo das etapas do
estudo.
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CAPITULO 8. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Em vista das conclusGes estabelecidas, considera-se que a realizacao de
novos trabalhos nos temas abaixo descritos podem gerar contribuicdes

pertinentes relacionadas com o estudo desenvolvido:

e Avaliacdo do potencial de outros sistemas de granulacdo de massas
moidas a seco para analise comparativa de desempenho em relacéo ao
sistema de microgranulagéo;

e Estudo sobre as possibilidades de reducdo da tensao de escoamento
dos granulos preparados por microgranulacdo a seco;

e Avaliagdo do consumo energético envolvido na fabricacdo de
porcelanatos esmaltados pelo processo via seca, considerando as
condicbes de processamento e a composicdo de massa definidas no
estudo realizado.
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