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Estudo da Viabilidade da Obtengao de Porcelana a partir de Formulagdes Isentas de “Argila”

1. Resumo

A porcelana representa a base da disciplina de cerdmica e € um dos materiais
ceramicos de maior complexidade. Composta primariamente de argila, quartzo e
feldspato, as porcelanas sdo submetidas a tratamentos térmicos objetivando a
formagéao intencional de uma mistura de fases vitreas e cristalinas. No presente texto,
serao focalizados aspectos relevantes no que tange as componentes principais do
herclleo processo de fabricagdo em escala industrial dos produtos de porcelana.

A missdo desse estudo é produzir porcelana fina, de elevada alvura e
translucidez, e que seja suficientemente plastica para permitir colagem com facilidade.
Tais caracteristicas sao um diferencial no mercado interno e permite a expansao para
mercados internacionais, onde hoje a referéncia € a porcelana de Limoges, Francga.

Consideragdes serdo efetuadas acerca da matéria prima envolvida; seu
processamento; o tratamento térmico despendido e o comportamento mecanico!'.

Especificamente nesse trabalho, a énfase serd dispensada a etapa de escolha
e preparagao da matéria prima, pois constitui o primeiro pardmetro a ser considerado,
dele dependendo todos os outros e, a despeito de sua vital importancia, € uma das
areas menos consolidadas, dadas as dificuldades de adequadas caracterizagdes
quimicas, granulométricas e reolégica das matérias-primas envolvidas.

Ha condicbes para uma selegdo das matérias primas mais adequadas ao caso
ora estudado. O Brasil, por seu histérico geoldgico € um pais rico em bacias
sedimentares e o setor minerador-extrativo de areias, argilas e caulins é

expressivamente promissor e em grande parte desconhecido®®.
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Estudo da Viabilidade da Obtengao de Porcelana a partir de Formulagdes Isentas de “Argila”

1. Abstract

Porcelain means the core of the study of ceramics and porcelain is among the
complexier ceramic materials know. Made from a mix of clay, quartz and feldspar,
porcelain are processed by thermal ways, which form a microstructure consisting of
quartz particles and tiny mullite crystals immersed in a viscous silicate glass. In this
text, will be focused key events involved in the industrial production of porcelain
products.

The mission of this study is to produce porcelain with slim walls, highly
whiteness and translucent, and plastic enough to slip cast easily. These characteristics
are a big advantage at internal markets and is a path to international expansion, a
market that considers the Limoges’ porcelain as benchmark.

Considerations will be taken about the starting minerals, their processing and
the mechanical behavior.

In this work, the focus will be at the step of choice and initial processing of the
starting minerals, because it's the first parameter to be evaluated, and it will influence
all the other one. This first step is one of the less well resolved one, because there are
difficulties to properly characterization of the minerals involved.

The belief is that a better selection can be found. Brazil, due to geologic history,

is very rich in sedimentary areas and they are still mainly unknown.

PMT — 596 Trabalho de Formatura Il Pagina 2



Estudo da Viabilidade da Obtengdo de Porcelana a partir de Formulag6es Isentas de “Argila”

2. Introdugéo

2.1 — Mercado

A ceramica branca desempenhou o papel de um dos pilares sobre os quais se
erigiu @ American Ceramic Society, no ano de 1.898. As porcelanas compreendem
alguns dos mais complexos sistemas ceramicos em praticamente todos os aspectos
do processo de fabricagdo: quer seja nas caracteristicas da matéria prima, do
processamento da mesma, ou na conformagdo, ha limitagdes e aspectos
imponderaveis cinéticos na formagao das fases e microestruturas resultantes''].

A medida da temperatura em que se passa a queima da porcelana precisou do
desenvolvimento de técnicas préprias de monitoramento: utilizagdo de cones
pirométricos. Isso se justifica porque os termopares n@o sdo capazes de informar
acuradamente o trabalho térmico associado ao processo de queima. O motivo da
limitagdo dos termopares é a cinética do processo: como as reagdes ocorrem fora do
equilibrio, a histéria térmica pregressa (como taxas de aquecimento e resfriamento)
conta e muito para explicar as reagdes envolvidas durante a sinterizagéo!.

Na perspectiva econdmica, a industria de cerdmica branca movimentou
aproximadamente 7% do mercado de cerdmica mundial (em termos monetéarios)!'. As
vendas foram de U$$ 4,55 bilhdes em 1.984/", passando para U$$ 6,1 bilhdes em
1.994"% e superando U$$ 8,5 bilhdes no ano de 1.996. no ano de 1.996"7", e

podemos dividir a producgdo industrial em :

o Pisos e telhas: 31%;
¢ Trabalhos artesanais: 14%;
e Ceramica da china e ‘dinnerware”. 13%;
¢ Ceramicas sanitarias: 12%,;
¢ Jogos de cozinha — ‘foodserviceware”. 11%;
o Qutros: 19%.
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Estudo da Viabilidade da Obteng&o de Porcelana a partir de Formulagdes Isentas de “Argila”

2.2 Definigao

Pode-se definir a cerdmica branca como sendo:

“‘uma pega ceramica, vitrificada ou ndo, que, apds ser submetida ao
processo de queima, se apresenta comumente branca e de textura fina, sendo
que tais pecas poderdao ser subclassificadas nos grandes grupos: piso; telha;
chinesa; porcelana e pega para louga/™.”

Forma-se uma ceramica branca a partir de matérias primas naturais —
diferentemente do comum para ceramica avangada, onde se empregam materiais
sinteticamente produzidos — sendo que o principal componente sdc argilas®. Essas
denominagdes — porcelana, argila chinesa e de louga - foram atribuidas historicamente
de acordo com suas composi¢gdes de temperaturas de queima, como pode ser

observado na tabela a seguir:

Tabela 1: Defini¢cdes Tradicionais das Cerdmicas Brancas'"

Nome Definicido ASTM Temp. de queima(*)

Uma ceramica vitrea branca, vitrificada ou ndo, obtida Nefelita Sienita: 2-6
Porcelana  pelo método ‘de porcelana’, e utilizado para propdsitos Cer. Sanitaria; 8-12

geralmente técnicos, sendo designados como elétrica; Cer. Elétrica: 8-12

quimica; mecanica; estrutural ou térmica. Cer. Dura: 10-13

Argila Uma ce[émica vitrea branca, v?tn'ﬁcada ou néo, qbtida
pelo método ‘da china’, e utilizado para propdésitos Hotel: 10-13
Chinesa geralmente nao técnicos, como utilidades domésticas e
de mesa, ceramica sanitaria e artesanal.

Para louga de Uma cerdmica branca vitrea ou semivitrea de fina 6-10

pé de pedra textura, feita primariamente de argila ndo refrataria.

(*) - Temperatura medida em nimero do cone pirométrico.

O nome *“porcelana” tem sua possivel etimologia na palavra “porcellana’,
presumivelmente uma alusdo aos primeiros produtos manufaturados da concha de
madrepérola. No século XX, produtos de porcelana tém sido utilizados em mais e mais

campos de aplicagbes, que vdo desde isoladores elétricos a jogos de jantar. Dessa
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maneira, a conotagdo moderna da porcelana é a de um material de constituigao fina,
resistente, impérvio e relacionado mais a sua estrutura e tipo de produto do que uma

composigao quimica caracteristica.

2.3 Perspectiva Histérica:

A elevada plasticidade intrinseca das argilas, bem como dos sistemas
formados nela baseados, e a resultante facilidade de formar objetos a partir desses
sistemas, impulsionou o desenvolvimento das pericias de artesanato com a ceramica
desde a antiga civilizagdo chinesa. As ceramicas brancas eram conformadas num
processo totalmente manual antes da época do desenvolvimento das modernas
técnicas de conformagao ocorrido no inicio do séc. XX. Os primeiros misturadores de
mao foram desenvolvidos por volta de 1.925, enquanto que misturadores
automatizados nao faziam parte do maquinario das industrias produtoras de jogos de
jantar antes de 1.940. Atualmente, o método mais comum de se obter a
homogeneizagao da mistura das matérias primas é o de misturadores giratérios!.

A industria de pisos € de longe aquela dotada de maior indice de mecanizagéo,
seguindo desenvolvimentos originarios da Itdlia, que garante uma produgdo quase
totalmente automatizada. Excetuando-se as etapas de inspe¢ao finais e o pessoal da
manutengao, nao ha interferéncia humana no processo, uma vez iniciado. Atualmente,
a automagao segue a passos largos no segmento de utensilios doméstico e de pegas
ceramicas para cozinha, principalmente nas etapas de conformagéo por prensagem a
seco e conformagao sob pressdo. Mas € provavel que a produgdo de pegas onde ha
elevada complexidade ou riqueza de detalhes e reentrancias, como na produgéo de
pecas sanitdrias, isolantes e jogos de jantar, continue sendo menor o nivel de
automagdo do processo, se comparado a produgdo de pisos, geometricamente

simples!'.
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Correspondente ao progressivo processo de automagdo € o incremento no
controle de qualidade e diminui¢cdo da perda de pecgas. Antes do auxilio de maquinas,
uma taxa de perdas na industria de jogos de jantar de torno de 60% era comum. Mas
hoje, em se langando modernas facilidades de operagao, as perdas se situam na faixa
de 15 a 20%, ou seja, o nimero de pegas rejeitadas caiu para menos de um tergo,
com o conseqiente e muito satisfatério aumento de produtividade apenas devido a
diminuicdo de quebras ou presenca de defeitos que comprometam irreparavelmente a
peca. Esse aumento foi obtido também devido a um maior entendimento das forgas e
interagdes que governam a plasticidade e reologia presente nas massas que formaréo
a porcelana.

Na era anterior & da revolugdo desencadeada pela automagao, trabalhava-se
com materiais relativamente maleaveis, com plasticidade suficiente para resistir aos
esforgcos de conformagdo manual. Ao se introduzir técnicas automatizadas de
conformagéo, tornou-se necessario criar corpos mais resistentes e com plasticidade
melhor controlada. Esse controle foi possivel com a adigdo de dispersantes e maior

compactagéo das particulas. Os dispersantes mais utilizados sao'":

e Carbonato de Potassio - K2CO; (descoberto em 1.844);
o Carbonato de Sddio - Na,COs;
¢ Silicato de Sédio - NaySiOs.

Os dispersantes atuam como agentes da diminuicdo da viscosidade da
suspensao, aperfeigcoando o processo colagem de conformagéo.

Na etapa de queima, a produgdo comercial de porcelana inicialmente era
efetuada em fornos tipo “colméia”. Carvao era a principal fonte de calor. Os fornos
eram abastecidos ocasionalmente, sendo necessario que a quantidade de pecgas a
verde para ser queimada fosse suficiente para preencher o volume do forno. Os
tempos de queima eram de varios dias. A medida que a capacidade industrial ia

evoluindo, passou-se a utilizar fornos circulares projetados para aproveitar a estrutura
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anterior dos fornos tipo colmeia. As mais avangadas instalagdes disponiveis agora sao
os fornos rotatérios, capazes de produzir grandes quantidades de material de
porcelana de elevada qualidade em ciclos de queima tdo curtos como uma hora.

A maioria das reagdes quimicas que ocorrem nas porcelanas durante sua
queima é governada pela cinética, pois ndo se alcanga o equilibrio termodinamico.
Assim, a medida da temperatura somente ndo é suficiente para prever o real o
trabalho térmico efetuado na pega e seu grau de queima. Logo, indicadores como os
cones pirométricos, foram desenvolvidos e dispostos para acompanhar o ciclo térmico
ao qual a carga do forno é submetida.

A composi¢do dos chamados ‘Cones Pirométricos Orton’ é uma mescla de
caulim, feldspato, quartzo e outras matérias primas. A temperatura de queima de uma
determinada fase ou pega pode ser referida no meio industrial pelo seu
correspondente ‘cone correspondente’. Eis a tabela dos ‘Cones Pirométricos Orton’
padrdo, para uma taxa de aquecimento de 150°C/h nas Ultimas centenas de graus:

Tabela 2: Temperaturas Equivalentes dos Cones Pirométricos Orton Padrio"

Cone Temp (°C) Cone Temp (°C) Cone Temp (°C) Cone Temp (°C)
022 589 07 984 8 1263 26 1605
021 611 06 999 9 1280 27 1627
020 634 05 12 1023 10 1305 28 1633
019 685 05 1046 11 1315 29 1645
018 725 04 1060 12 1326 30 1654
017 752 03 1101 13 1346 31 1679
016 784 02 1120 14 1366 32 1717
015 807 01 1137 15 1431 32 % 1730
014 831 1 1154 16 1473 33 1741
013 859 2 1162 17 1485 34 1759
012 864 3 1168 18 15606 35 1784
011 884 4 1186 19 1528 36 1796
010 894 5 1196 20 1549
09 923 6 1222 21 1569
08 955 7 1240 23 1590

Nota: Se as taxas de aquecimento forem inferiores a 150 °C/h, a temperatura do cone
diminui, assim como ela irA aumentar para taxas superiores.
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3. Matérias Primas:

Devido a composi¢do tri-partite de argila, feldspato e quartzo, as porcelanas

sdo ditas ceramicas brancas triaxiais. Alumina pode substituir 0 o0 quartzo (também é

formadora de rede, o esqueleto que diminui deformagdes piroplasticas, mas é mais

~cara)-para-incremehtar-a Tesisténcia-metanica“da-peca-queimddi® * Ne&félita-Sieitita,

matéria-prima alternativa ja disponivel no Brasil, pode substituir o feldspato. Eis as
principais matérias primas, composi¢ées nominais e principais impurezas®l.

Tabela 3: Matérias Primas Primarias Utilizadas

Matéria Prima Composicdo Nominal Impurezas mais Comuns
‘Argila Bola (plastica) AlLOs;. 2Si0,. 2H,0 Quartzo; TiO,; FE;O3
Caulim (arg. da china) Al;O5 . 28i0,. 2H,0 Montmorilonita; Quartzo

Feldspato Sédico Na,O . ALbO; . 6SI0, K;0; Ca0; MgO; Quartzo
Feldspato Potassico K20 . Al,O, . 6Si0; Na,O; CaO; MgO; Quartzo
Nefelita Sienita K70 . 3Na,O . 4A1,05 . 9Si0, Ca0; MgO; Quartzo

Alumina Al,O3 Na0
Quartzo SiO, TiO;; Fe 04

Ha matérias primas menos utilizadas, matérias primas secundarias:

Tabela 4: Matérias Primas Secundarias Utilizadas

Matéria Prima Composi¢gao Nominal Impurezas mais Comuns
~ Bentonita; = (M7) (M*) 4 (Si,Al)s Ox(OH)s.n _
Fritas de Vidro De Acordo com o Fabricante
Petalita (Feldspato Li,O . ALO; . 6SIO, Na,O; KO
P6 de Osso Ca3(POy), Desconhecidas
Talco 3MgO . 2Si0O, . 2H,0O Crisotila; CaO
Calcita CaCO; MgCO,
Zirconia Zr0, . Sio,

Outra matéria prima de grande importancia, embora menos monitorada
quimicamente, é a agua que se utiliza no processo. E comum utilizé-la potavel ou da
propria rede de abastecimento (da ‘tomeira’). Essas fontes contém uma vasta

presenga de cations, incluindo Ca**, Mg**, Na* e K'. Segue uma andlise de teores de
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cations presentes na agua fornecida em algumas regides dos EUA". Tudo leva a crer

que 0 mesmo ocorre para a agua fornecida no Brasil.

Tabela 5: Analises Quimicas de diferentes aguas fornecidas

Local Concentragao do Cation (ppm)

Ca Mg Na K Si
Agua Destilada <LD <LD <LD LD <LD
Alfred, NY 52,3 20,2 28 4 5
Buffalo, NY 28,7 9,1 12 LD
Syracuse, NY 40,2 9,4 14 LD <LD
Victor, NY 415 12 21 <LD 1,5
Columbus, OH 7,5 1.6 LD 4 LD
East Liverpool, OH 28,2 7,3 21 2 1,9
York, PA 21,3 6,2 9 7 2,5
Limite de Detec¢ao (LD) 0,1 0,1 1 0,5

Mesmo o teor desses ions varia em fungdo das variagbes sazonais de

pluviosidade. Essa variagao implica substancial variagao na reologia das suspensoes.

Este é o diagrama de fases que mostra as composigées quimicas dos diversos

tipos de porcelanas industriais como parte do sistema quartzo-argila-feldspato e,

Quartz
100 A0

\
Mullite

100

100 90 80 70 60 50 40 30 20 10 _0
Feldspar . Clay
———— Faldspar content, weight %

Figura 1: Diagrama de fases para o sistema quartzo-argila-feldspato
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3.1 Argilas

S3ao as matérias primas responsaveis pela plasticidade e resisténcia a verde da
porcelana. Também contribuem para a definigdo da cor da pega queimada’®.Outras

caracteristicas séo descritas a seguir.

3.1.1 Caulim

O caulim apresenta estrutura cristalina da forma 1:1 (um tetraedro para um
octaedro), onde as camadas de tetraedros sdo compostas pelo [Si>Os]*, enquanto os
octaedros sdo formados pelo Al,(OH),J**(Figura 2). Essas camadas incorporam agua,
e modificam bastante a reologia e plasticidade da porcelana ™.

" Af \ N g
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"> CAMADA
I Pl OCTAEDRICA

Figura 2: Representagdo esquematica da estrutura da caulinita

Como exemplo de formagao da caulinita, podemos escrever uma reagéo tipica
entre um feldspato potassico (microclinio ou ortoclasio) e agua:
2 KalSi308 + 3 H20 — AI2Si205(0OH)4 + 4 SiO2 + 2 KOH (1)
Pode-se encontrar diversos graus de cristalinidade para a estrutura da

caulinita. Estudos sugerem que o grau de cristalinidade é inversamente proporcional a
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plasticidade do sistema. Por hora, a industria ceramica ndo leva esse
parametro em consideragéo quando da selegio das matérias-primas empregadas!”.

3.1.2 Argila plastica

Entre elas estdo as argilas do tipo “argila bola ou argila gorda”, que é
mineralogicamente muito proxima ao caulim. Ambas sdo de natureza caulinitica, e
contém quartzo como impureza maior e ferro (na forma de hematita) e titanio (na
forma de anatdsio) como impurezas menores. O quartzo pode ser retirado por via
umida do caulim, mas geralmente néo é removido das argilas bola.

Costuma-se referir as argilas bola como argilas plasticas pois possuem
tamanhos de particula mais finos, o que produz maior plasticidade. O nome argila bola
tem sua explicagdo no seu processo de mineragdo: largos cubos ou bolas sdo
cortados dos dep6sitos do minério. Ambas as argilas apresentam similares areas
superficiais especificas, mas as argilas bola podem possuir um teor de quartzo de até
35% a seco. Como estdo geraimente associadas a matéria organica, costumam
apresentar cor bastante escura, mas apés tratamento térmico as impurezas organicas
podem ser totalmente retiradas, é por isso que a porcelana queimada é aiva®.

As areas superficiais especificas dessas argilas sdo elevadas, variando de 18 a
30 m%g. O diametro médio esta por volta de 0,3 a 0,5 um. Essas caracteristicas,
somadas a morfologia em lamelas, é que sdo consideradas as responsaveis pela

plasticidade intrinseca dos sistemas argila-agua ™.

3.2 Fundentes
Historicamente, os fundentes mais comuns sdo os feldspatos potassicos —
microclinio e ortocldsio. Raramente eles sdo encontrados puros, estéo

costumeiramente associados a albita (feldspato sédico) e anortita (feldspato calcico).
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Agora, a nefelita sienita vemn substituindo o feldspato em muitas formulagdes
comerciais, pois reduzem a temperatura de queima e aumentam o nivel de dlcalis na

fase vitrea. Ela possui uma razao alcali/silica (4:9) maior que a dos feldspatos (1:6).

3.3 Cargas

Elas tém por finalidade prover resisténcia a trinca durante a secagem e formam
um esqueleto durante a queima com a intengdo de diminuir as deformagdes
piroplasticas. Entre as matérias primais mais comuns pertencentes a esse grupo se
encontram o quartzo. Ele é essencial para se obter a evolugdo microestrutural da
dissolugdo da sflica em vidro feldspatico. A granulometria é muito importante, sendo
geralmente da faixa de 325# (63 um).

Quando se desejam melhores propriedades mecanicas, pode-se adicionar um
pouco de alumina calcinada em lugar do quartzo. O maior obstaculo a essa
substituicdo é o custo mais elevado da alumina em relagéo ao quartzo “,

Os fundentes e as cargas sdo denominados “ndo-plasticos” porque, por si
mesmos, ndo possuem plasticidade intrinseca. Eles possuem tamanhos de particulas
maiores que as argilas, e reduzem significativamente a viscosidade da suspensao.
Com a adicdo dos fundentes, as maiores plasticidades podem ser obtidas com
quantidades menores de agua. Além disso, o maior tamanho de particulas contribui
para uma maior densificagdo do corpo a verde, resultando em maior resisténcia e

menor redugdo volumétrical'.
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4. Processamento

Dependendo da industria, o processamento da porcelana pode ocorrer pela
rota de conformagdo a seco ou a Umido. Na maioria dos processos, a via a seco €
suficiente, particularmente para utensilios de cozinha domésticos e parte do de pisos.
Ja para isoladores elétricos e pegas de porcelana para uso comercial (cafeterias,
restaurantes, hotelaria), é requerido o processamento a umido, para se garantir a
homogeneidade necessdria da mistura para resistir aos esforgos exigidos!™.

Industrias que se usam dos métodos de colagem e prensagem a seco do
granulado ou atomizado (‘spray-dried) devem necessariamente utilizar a via Umida,

como é o caso do presente trabalho.

Matérias-primas
particuladas

Dispersdo e j—‘ Prensagem §
homogeneizagdo / SRV S
de particulos: /', Colagem N;
em suspensao. / ) E’“*;“'“‘"”‘_“
e e onformaogdo |
. A lastica
. Conformagéo | __plostica
g ¢ 3ol . . ¢
e “j@i e , Extrusdo |
\ j L
X PN Injecdo f
Secagem I \ I L nIesuo
o v;(; 8 ' Técnicas
. coloidais

" Queima

e it L Y L e Y L e

Produtos cer@micos
Figura 3: Principais etapas envolvidas no processamento ceramico!™”
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4.1. Queima

A temperatura, tempo e atmosfera dos fornos influi nas reagdes quimicas e
fisicas e na formacdo da microestrutura. Logo, influi nas propriedades da pega
queimada. A seqUéncia de reagbes depende da formulagdo da massa.
Desconsiderando espécies ndo quimicamente ligadas, como umidade e orgénicos, os
passos basicos sdo os seguintes!':

o Desidroxilagdo da caulinita: Nesse processo, sdo removidos os grupos hidroxila,
formando entdo o meta-caulim. A reagdo ocorre a temperaturas de
aproximadamente 550°C (vide Figura 8, pag 21).

ALO; . 2 Si0, . 2 H,O — AlLO; . 2 SiO, + 2 H,0T (2)

e Ainversao o para 3 do quartzo. Ocorre a 573°C. E de pouca importancia durante o
ciclo de aquecimento.

¢ Sanidina, um feldspato de alta temperatura, se forma em temperaturas entre 700 e
1000°C. A faixa de temperatura depende da razao sodio:potassio.

e Meta-caulim se transforma em uma estrutura semelhante a um espinélio e silica
livre amorfa em temperaturas entre 950 e 1000°C.

¢ A silica amorfa liberada durante a decomposigdo caulim pode sofrer fusdo eutética
a 990°C se cristalizar diretamente a cristobalita a 1050°C, mas a pequena
ocorréncia da Ultima nas porcelanas leva a crer na primeira hipotese.

e Fusao eutética do feldspato com a silica ocorre a aproximadamente 990°C.

s Evolugdo da mulita primaria e secundaria a aproximadamente 1075 °C.

e Ao a temperatura se aproximar de 1200°C, a massa fundida torna-se saturada.
Cessa a dissolugdo do quartzo e se inicia a transformagéo quartzo — cristobalita.

+ Acima de 1200°C, mulita cresce prismaticamente nos resquicios de feldspato.

» Resfriamento: deformacéo e relaxagdo evitam tensdes residuais enquanto acima
da temperatura de Tg. Abaixo dela, surgem devido a diferenga nos coeficientes de
expansao térmica do vidro e das fases cristalinas presentes.

¢ Resfriamento abaixo da temperatura de inversdo do quartzo - 573°C - diminuigéo
volumétrica do quartzo de 2%, pode ocasionar deformagdes suficientes para se

causar trincas na matriz vitrea e nos graos de quartzo.
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» Inversdo p—o da cristobalita, para faixas de temperaturas compreendidas entre
250 e 225°C. Produz uma variagdo volumétrica maior — 5%. Porém a barreira de

energia de ativagao é maior, essa transformaga@o é menos severa que a anterior.

5. Metodologia de Trabalho e Objetivos

O objetivo desse trabalho é teste a viabilidade de se produzir porcelana a partir
de formulagdes isentas de argila (apenas caulim matéria-prima de natureza plastica).

O motivo dessa exclusdo é a menor rigorosidade e reprodutibilidade no
controle e caracterizagao dessa argila, proveniente da mina de Sao Siméo, que esta
se esgotando. A qualidade fica comprometida por sujeira e teores de ferro e titanio
encontrados. A conseqliéncia é a colorag@o cinza e menor translucidez na porcelana.

Para o desenvolvimento desse trabalho, a Empresa Porcelanas Teixeira cedeu
as matérias primas e permitiu a realizagdo de queimas em condigdes industriais.

Nesse trabalho, todas a etapas, da preparagéo e caracterizagdo da matéria-
prima a confecgdo da peca acabada, entremeada por andlises para controle do
processo e avaliagao e discussao dos resultados obtidos, foram abrangidas.

As analises efetuadas compreenderam a andlise de composigdo quimica das
matérias primas; granulometria da mistura apés moagem, viscosidade da barbotina,
andlises visual, de difracdo de raios-X e medidas de densidade das pegas
sinterizadas.

A comunhao dessas técnicas visa compreender os fendmenos envolvidos e
inferir quais procedimentos geram os resultados desejados.

Dessa maneira, verificando as propriedades finais obtidas, submetendo os
resultados a especialista da industria — o Sr. Rogério Teixeira — e confrontando a
porcelana obtida com a produzida em Limoges, conclusbes podem ser formuladas a
respeito da viabilidade da iniciativa.
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6. Parte Experimental

6.1 Preparagéo/Caracterizagéo da Matéria-Prima
Objetivos: Obtengado de material particulado e devidamente caracterizado fisica
e quimicamente de maneira a estar apto a prosseguir na préxima etapa — formulagéao.

Aspecto Visual

Caulim:

O caulim apresentava-se finamente particulado, de coloragédo branca. Nao foi
necessario proceder nenhuma agao em relagéo ao caulim nessa etapa.

Quartzo:

O quartzo apresentava-se particulado com granulometria préxima a de areia
fina de praia e de coloragdo creme. Nao foi necessario proceder nenhuma agéao em
relagédo ao quartzo nessa etapa.

Feldspato:

O feldspato apresentava-se particulado de maneira grosseira, contando com
aspecto de cascalho — particulas de até 2 cm de didmetro. Sua coloragdo era rosada.

Apods alguns experimentos preliminares, verificou-se que se fazia necessario
proceder a uma selegéo granulométrica preliminar dessa matéria-prima.

O feldspato foi peneirado até a abertura de 115 mesh. O rendimento médio

obtido foi de 1/3 passante: 2/3 retido.

Aspecto Quimico

Foi realizada andlise quimica das matérias primas, pelo método quantitativo,
com o objetivo de avaliar os teores de ferro e titdnio, contaminantes que tornam a

porcelana cinza, e por isso, sdo indesejados.
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Como, para as trés matérias-primas os teores presentes de ferro e titanio eram
inferiores a 0,5%, nenhuma medida corretiva precisou ser langada. Foram realizados
experimentos de cdlculo de densidade utlizando o “Principio de Arquimedes”,
utilizando-se balanga, agua deionizada, espatulas, proveta graduada e funil de vidro.

O tratamento dos dados segue abaixo, para uma média de trés medidas para
cada matéria-prima: o nivel de impurezas presente.

Aspecto Fisico

Para se poder prosseguir com a formulagdo da massa, em termos de fragbes
massica e volumétrica, é necessario conhecer as densidades (Tabela 6).

Tabela 6: Densidades tedricas das matérias-primas utilizadas

Matéria Prima Massam (g) Volume agua deslocadaV (cm’) Densidade p
+0.01q +0.05 cm® (al cm®)
Quartzo 6,72 2.50 2.68
Caulim 5.96 2.40 2.48
Feldspato 5.62 2.10 2.63

6.2 Preparagao/Caracterizagdo das Formulagoes

Objetivos: Obter a formulagdo base a partir da qual pegas serédo posteriormente
conformadas e sinterizadas. Essa formulagdo deve ser homogénea.

A primeira etapa consiste em determinar a formulagdo da massa. Para esse
trabalho, partiu-se de uma composicao predefinida e procedeu-se a substituigéo total
da argila por caulim. A proporgéo triaxial resultante esta expressa na (Tabela 7).

Tabela 7: Fragdes massica e volumétrica de cada matéria-prima

Matéria Prima Fragdo Massica Xy (%) Densidade p Fragdo Volumétrica Xy (%)
{a/lcm®)
Quartzo 17,6 2.68 16.88
Caulim 43,1 2.48 4475
Feldspato 39,2 2.63 38.37
X
Onde: , __d (4)

XIII
Zp
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Para a etapa de moagem, deve-se escolher o jarro e condigbes de moagem a
ser adotados.

O jarro adotado foi cedido pelo Prof. Dr. Henrique Khan, do LCT — Laboratdrio
de Caracterizagao Tecnoldgica — do Departamento de Engenharia de Minas (PMI), e
as bolas de alumina foram cedidas pelo LTM — Laboratério de Tratamento de Minérios
— desse mesmo prédio. A escolha por esse jarro (Figura 4), de dimensdes maiores
que as dos jarros existentes em nossos laboratdrios foi motivada pela possibilidade de
se processar toda a massa de material em uma Unica corrida, garantindo que todo o

material se encontra nas mesmas condigdes de homogeneidade e granulometria.

Figura 4: Moinho de bolas utilizado.

O tempo de moagem foi de 18 horas, e as condi¢des de preenchimento do
jarro foram: 50% da altura do jarro ocupado por elementos de moagem, de trés
tamanhos diferentes. O volume util do jarro seria o volume de agua capaz de
preencher os espagos vazios entre os elementos de moagem, mais 1 L de margem de
seguranca. Dessa forma, o volume (til foi estipulado em 3 litros. Destinou-se % (2,25
L) para preenchimento com dgua deionizada (para evitar presenga de ions metalicos

que pudessem alterar a reologia da dispersao) e o % (0,75 L) restante do volume para
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preenchimento do material sélido, respeitando as fragdes volumétricas definidas pela

Tabela 7, que determinaram as massas relacionadas na Tabela 8:

Tabela 8: Massas de cada matéria-prima adicionadas ao moinho

Matéria Prima Fragao Volumétrica Xy (%) Volume Total (mL) Massa (g)
Quartzo 16.88 126,60 339,93
Caulim 44,75 335,63 832,35
Feldspato 38.37 287,78 756,85

Apds a moagem, a barbotina foi filtrada a vacuo para retirada de agua e seca
em estufa a 70°C com ventilagdo por 18 horas a fim de se obter um pé livre de

umidade (Figura 5). Esse pd era de elevada alvura, mesmo antes da queima (Figura 6).

Figura 5: Discos obtidos de p6 seco apds filtragido e estufa

Esses discos foram pulverizados com almofariz e pistilo de porcelana.

Figura 6: P6 obtido por desaglomeragao via almofariz e pistilo
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Esse pé foi submetido a duas andlises: Andlise Térmica e Granulometria. Os

resultados e discussoes seguem abaixo.

Andlise térmica.

Anélise térmica diferencial (DTA) e Termogravimétrica (TGA) — Principios de
funcionamento:

Uma pequena massa do material, nesse caso 0,2 g do pé seco, é depositada
em uma pequena e muito sensivel balangca de haste, que esta posicionada dentro de
um calorimetro em um forno fechado, onde se é possivel controlar a temperatura e
atmosfera. Nesse sistema isolado, controlado por sensores e computador, aplica-se
uma taxa constante de aquecimento/resfriamento, e vao se registrando a energia
instantdnea que deve ser fornecida ao sistema para que ele continue seguindo a taxa
constante de variagdo de temperatura. Dessa forma, é possivel registrar as
temperaturas de inicio e fim de cada reagdo, bem como se esta é exo ou endotérmica
(libera ou absorve calor).

Ao mesmo tempo, variagdes de massa podem ser medidas na sensivel
balanga na qual estd depositada a amostra. Em fun¢do da atmosfera e reagdes
ocorridas na amostra, pode-se obter um acréscimo de massa (como no caso de
oxidagao), decréscimo de massa (como no caso de reagbes de calcinagdo ou
degradagéo), ou ainda uma mistura de ambas as situagoes.

Praticamente qualquer amostra pode ser caracterizada por meio dessa técnica,
desde que os parametros envolvidos sejam criteriosamente adotados.

Para o ensaio de minha amostra, os parametros adotados foram os seguintes:

4 Taxa de aquecimento: 10°C/minuto;

§ Temperatura maxima: 15002C/minuto;
4 Taxa de resfriamento: 10°C/minuto;

= Atmosfera utilizada: Nitrogénio (inerte).
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O resultado da andlise DTA pode ser acompanhado na Figura 7:

DTA Auvimg
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Figura 7: Grafico resultante da analise DTA

A andlise da permite identificar trés reagdes relevantes ocorrendo: A primeira
trata da perda de umidade, tendo seu pico de ocorréncia a 111°C. Trata-se de uma
perda de agua nao quimicamente ligada e nao altera a estrutura do material sob
estudo. A reacdo é fortemente endotérmica.

O segundo pico, presente a 5572C, também endotérmico, se refere a
transformagao do caulim em meta-caulim (vide pag 14). Verifica-se a temperatura
exposta na parte tedrica, que era expressa como pouco superior a 550°C.

O terceiro pico, presente a 10052C, se refere a decomposigéo do feldspato E
uma reagao exotérmica.

Por essas razdes, decidiu-se por ensaiar os corpos de prova a temperaturas de
1000°C, a minima temperatura na qual se garante pelo menos presenga parcial de
todas as reagoes identificadas, até 13002C, pois ndo se justificam proceder a ensaios
a temperaturas mais elevadas, inconvenientes para a industria pelo elevado custo

energético e desnecessario pela auséncia de reagdes que os justifiquem.
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Outra consideragao resultante é a suposi¢do de que a temperatura na qual se
realiza o “chacote”, primeira queima das pegas na Porcelanas Teixeira, de
aproximadamente 800°C, talvez ndo seja suficiente para garantir estabilidade
dimensional e resisténcia mecéanica as mesmas.

A analise TGA, ndo resultou nenhuma alteragéo significativa de massa, a nao
ser uma perda de massa iniciando-se em 410°C e terminando em 700°C, responsavel
por perda total de aproximadamente 5,4% da massa inicial. Porém, ndo consegui
associar nenhuma razao especifica para essa perda de massa .

Granulometria

Espalhamento laser de baixo dngulo — Principios de funcionamento

Uma mistura gasosa hélio-nednio, sob vacuo e aplicagdo de diferengas de
potencial, gera um feixe de luz coerente, visivel, de comprimento de onda
caracteristico do vermelho. Esse feixe laser é direcionado para a janela de uma
camara onde circula o material que se deseja analisar, disperso em uma suspenséo
adequada. Para que se obtenha melhores resultados, deve-se garantir que o feixe
esteja devidamente colimado e monocromatico, além de possuir didmetro controlado
(no caso dessa janela em especifico, de 18 mm).

Quando o feixe incide na camara, interage com as particulas nela dispersas.
Ao interagir, ocorre o espalhamento do feixe. Sabendo que o espalhamento é
inversamente proporcional ao tamanho das particulas, pode-se inferir o tamanho e
distribuicdo granulométrica da dispersdo analisada.

Porém, precaugbes devem ser tomadas para garantir que a dispersao nao se
apresente aglomerada, pois isso obviamente iria alterar o espalhamento do feixe,
levando a medidas incorretas. Para evitar tal evento sdo empregados recursos como
ultra-som, agitacao e utilizagao de dispersantes.

Parte do feixe é espalhada pelas particulas, enquanto outra segue seu
percurso sem alteragbes. Cada uma dessas fragbes incide sobre um conjunto de
lentes, que desviam o feixe que n&o sofreu espalhamento para uma fenda (removendo
—o do sistema &ptico). A outra fragdo é desviada para um detector, composto de 31
anéis concéntricos, capazes de detectar certos angulos sélidos de espalhamento. A
energia luminosa que atinge cada anel é traduzida em sinais elétricos de intensidade
tal que pode ser interpretado pelo computador como certa porcentagem de material
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situada dentro de certa faixa granulométrica. Devido a essas questdes de
espalhamento de luz e lentes que desviam a luz espalhada para o detector, é
importante escolher corretamente o conjunto de lentes a ser utilizado.

Essa técnica pode ser aplicada sempre que houver uma solugéo capaz de
dispersar a amostra sem interferir opticamente com ela, ou seja, seus indices de
refragao devem ser suficientemente diferentes para permitir leituras adequadas.

Para o p6 obtido, encontrou-se uma granulometria fina (Figura 8), ainda mais
que a de Limoges, com didmetro médio de particula de 8,91 um. Essa granulometria
pode contribuir para maiores viscosidades da barbotina, maior contragdo volumétrica
durante a sinterizagdo e menor resisténcia a verde. Desse modo, sugere-se que essas
propriedades podem ser melhoradas em relagédo as alcangadas no presente trabalho
simplesmente reduzindo o tempo de moagem, talvez para 12 horas, o que deslocaria a

curva como um todo para a direita, e ainda reduziria custos de fabricagéo.

Distribuigio Granulométrica

18 -
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Figura 8: Distribuigdo granulométrica da formulagao

A distribuicdo numa faixa mais ampla de granulometrias permite eficiente
empacotamento, por permitir que as particulas menores ocupem OSs espagos
existentes entre as maiores, conforme observado no esquema da Figura 9!'%:
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Figura 9: Efeito da quantidade e tamanho das particulas na eficiéncia de
empacotamento: (a) sistema monodisperso; (b) maxima densidade tedrica de
empacotamento; (c) deficiéncia de particulas pequenas; (d) falta de particulas grandes; (e)
inadequada distribui¢cdo de particulas.

6.3 Preparagao dos Corpos de Prova

Os corpos de prova foram todos obtidos a partir do mesmo pé, para possibilitar
comparagoes.

Adotaram-se as duas técnicas de conformagao mais relevantes a este tipo de
produto. Colagem é adotada na empresa parceira do trabalho, a Porcelanas Teixeira,
enquanto prensagem é uma alternativa para a fabricagdo de determinados tipos de

pecas, e 0 Sr. Rogério se mostrou interessado em conhecer nuances da técnica

6.3.1 Prensagem (Pastilhas)

Objetivos: Obter corpos de prova padronizados, e com resisténcia a verde
suficiente para serem manipulados, destinados a etapa de queima a diferentes
temperaturas e posterior caracterizagdo e comparagéo entre si.

As pastilhas foram obtidas em uma prensa cujo molde era cilindrico de 4,0 cm
de didmetro (Figura 10).
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Figura 10: Prensa utilizada para confeccéo das pastilhas.
Os parametros utilizados foram:

&3 Massa padronizada de material por pastilha: 12,0 g (Figura 11);
¥ Carga aplicada: 1 ton/cm?® — ou seja, 12,57 ton.

® Tempo de manutengéo de carga maxima: 30 segundos.

Figura 11: Balan¢a utilizada para medir a massa das pastilhas.

Apos prensagem e inspegao visual, foram aceitas, inicialmente, 20 pastilhas.
Essas pastilhas foram submetidas a medigdes de massa e volume, com auxilio

de balanga e pgquimetro, a fim de se determinar suas densidades a verde. Os

resultados se encontram na Tabela 9:
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Tabela 9: Medidas das pastilhas prensadas

Pastilha Volume (cm”) Massa(g)+0,01g Densidade Aparente Aceito?
+0.41 cm® o (alcm’®) (Sim/Nio)
1 6,41 12,06 1,88 Sim
2 6,66 12,02 1,82 Sim
3 6,48 12,01 1,85 Sim
4 6,60 12,12 1,87 Sim
5 6,41 11,90 1,86 Sim
6 6,34 11,99 1,89 Sim
7 6,53 11,98 1,84 Sim
8 6,48 12,04 1,86 Sim
9 6,48 11,83 1,83 Sim
10 6,29 11,93 1,90 Nao
1" 6,53 11,96 1,83 Sim
12 6,72 12,08 1,80 Nao
13 6,66 11,98 1,80 Nao
14 6,72 11,96 1,78 Nao
15 6,29 11,99 1,91 Nao
16 6,91 11,97 1,73 Nao
17 6,41 11,98 1,87 Sim
18 6,41 12,02 1,88 Sim
19 6,41 12,00 1,87 Sim
20 6,35 11,84 1,87 Sim

Densidade aparente média = 1,85 g/cm® e desvio padrdo = 0,04 g/cm’

A obtencédo de elevadas densidades a verde (72% da densidade tedrica) é

resultado de um eficiente empacotamento, como pode ser visualizado na Figura 12"%:

o
n

(@)

S BPaB =SS S 4L

&

Figura 12: Duas formas de empacotamento para uma mesma distribuicao
granulométrica: (a) camadas monodispersas; (b) empacotamento aleatério. A faixa cinza em
(b) representa a redugao no espago ocupado pelas particulas, melhor empacotadas.
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Todas as pastilhas (seis) que nao se encontravam dentro do desvio padrao
foram rejeitadas para fins de queima e etapas posteriores, mas foram reservadas para
outros eventuais propositos.

As outras 14 pastilhas foram submetidas a queima no forno elétrico (Figuras 13

e14).

) igurés)13 (exterior) e 14 (interior): Forno elétrico.

As condigdes de queima foram as seguintes:

4 Taxas de aquecimento e resfriamento: 4°C/minuto;
® Tempo de permanéncia na temperatura do patamar: 4 horas;
§ Temperaturas de patamar:

§ Tar 1000°C paraaspegas 1,2,3 e 4;

§ Ts: 1100°C para as pegas 5,6, 7 e 8;

§ Tc:1200°C paraaspegas 9, 11 e 17,

I Tp: 1300°C para as pecas 18, 19 e 20.

6.3.2 Colagem

Para a colagem das pegas, procedeu-se a preparacado da barbotina e de um
molde de gesso. O conceito & preeencher um molde de gesso com uma dispersao de
particulas ceramicas ( ou barbotina) , seguido de secagem e retirada do molde e
obtengéo da pega final.

Fundamental para se obter uma boa pega é preparar uma barbotina que reina

qualidades especiais!' 2!
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¢ Baixa viscosidade, permitindo o preenchimento completo do molde;
« Rapida perda de agua para o molde, para que as paredes da pega se formem e
ela possa ser desmoldada rapidamente, promovendo alta produtividade.

As caracteristicas da barbotina dependem de varios fatores: granulometria,
fracdo de sdlidos, geometria das particulas que compdem a barbotina, a suspensao,
propriedades eletrostaticas. A Figura 15 mostra a interagéo existente entre essas

diversas variaveis!'".

Dispersao :
das particulos

G

e s i i e

Figura 15: Esquema evidenciando a influéncia da dispersdao das particulas e
granulometria na reclogia e empacotamento de particulas

Idealmente, estas sdo as caracteristicas da pega obtida por colagem!'":

* Facilidade de remogéo do molde;
» Elevada resisténcia a verde;

¢ Elevada produtividade;

o FElevada densidade a verde;

¢ Acabamento superficial liso;

e Minimizagdo da contragdo apds queima.

Muitas vezes se utilizam defloculantes para diminuir a viscosidade das
suspensdes, enquanto permitem aumentar a fracéo de sélidos, pois isso contribui para
a obtencao das caracteristicas acima mensionadas.

A viscosidade representa a dificuldade eu um fluido deslizar por cisalhamento

se suas lamelas, de acordo com o seguinte modelo (Figura 16):
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YA A

Voo N

! 7 a / dx‘
e - B i/ R

Figura 16: Modelo de Newton para definir viscosidade: Movimento de uma placa de
fluido deslizando sobre outra, com velocidade relativa V2-V1, separadas de uma distancia
infinitesimal dx .Para tal, é necessario aplicagdo de uma Forga externa F.

No presente estudo, preparou-se uma barbotina nas seguintes condigoes:
proporgoes do Material Sélido: Agua deionizada: Defloculante = 2,325:1:0,004

Adicionaram-se 465 g de sélidos a 200 g de agua deionizada, vindos da coluna
de agua e 8 g de defloculante silicato de sédio (diluido na razado de 1:10).

Foi levantada a curva de defloculagdo da barbotina, através do viscosimetro
Brookfield do nosso laboratério, utilizando spindle de disco n ¢ 3 e rotagdo de 30 RPM.

A barbotina foi homogeneizada pelo misturador. A presenca de bolhas de ar no
interior da barbotina foi expurgada gragas a utilizagao de uma estufa a 70°C, onde foi
feito vacuo de até 0,2 atm.

Pronta a barbotina procedeu-se a confecg@o do molde, de gesso calcinado, de

acordo com o gabarito exposto da Figura 17:

Figura 17: Gabarito p;r'a vazamento do gesso e confec¢ao do molde.
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As pecgas se mostraram de facil e rapida colagem, e mesmo para paredes
delgadas permitiram desmolde e manuseio, com cuidado, mas sem se fraturar.
As condigbes de queima adotadas foram as mesmas de para as pastilhas a

1300 °C.
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6.4 Caracterizagao do Produto Final Obtido
Objetivos: Avaliar as propriedades obtidas pela porcelana, quanto a qualidade

estética, microestrutura e resisténcia mecéanica.

6.4.1 Analise Visual
As pecas foram analisadas segundo os critérios:
e Consolidagéo: se a pega apresentava resisténcia ao desprendimento de particulas
ocasionado pela passagem do dedo sobre a amostra;
e Cor & Translucidez: se a pega mantinha-se branca ou apresentava migragéo para
outra tonalidade & se permitia a passagem de luz através de sua espessura;
» Rugosidade superficial: se a superficie apresentava imperfeicbes como bolhas,
saliéncias;

» llhas: se houve aglomeragao de material vitreo em algum ponto da amostra.

Tabela 10: Analise visual das pastilha queimadas

Temperatura Consolidagao Cor & Translucidez Rugosidade llhas
Superficial
Ta=1000°C Nao Branca & ndo Nao Nao
Teg =1100°C Sim Branca & ndo Nao Nao
T.=1200°C Sim Levemente amarela & pouca Nao Nao
Tp=1300°C Sim Levemente amarela (> que T;) & Sim Leves saliéncias N&o

6.4.2 Andlise Microestrutural

Técnica: Difragdo de Raios-X — Principios de funcionamento

Se um feixe de raios-X com uma dada freqiiéncia incidir sobre um atomo
isolado, elétrons desse atomo serdo excitados e vibrardo com a mesma freqtiéncia do
feixe incidente. Estes elétrons vibrando emitem raios-X em todas as diregbes, com a
mesma freqliéncia do raio-X incidente. Isso é espalhamento de raios-X. Agora, se o
mesmo feixe incidir sobre um arranjo regularmente espagado de um reticulado
cristalino de uma determinada fase, e a radiagéo incidente possuir comprimento de
onda da mesma ordem de grandeza desse espagamento, ocorrerd o fendmeno de
interferéncia, construtiva em certas diregdes (reflexdo) e destrutiva em outras!',

O feixe de raios X é gerado quando um alvo metdlico, encerrado em uma
cépsula evacuada, é bombardeado por elétrons acelerados. (Figura 21).
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Enoni) ISOLADOR

. REVESTIMENTO PARA FOCALIZAR

Figura 18: Esquema do tubo gerador de raios X"

Essa emissao apresenta um espectro continuo e um espectro caracteristico, de
maior intensidade e unico para cada elemento quimico. Esse segundo espectro vai ser
colimado, incidido sobre a amostra que esta sendo analisada, que gira de um
determinado &ngulo 0 inicial até 6 final. Acompanhando esse movimento, o detector ira
girar de angulos de 20 para cada 6 que a amostra girar. O detector ird acusar para
quais angulos ocorre maior intensidade de raios-X difratados, determinando assim as
distancias entre os d&tomos no reticulado cristalino. Comparando-se esses angulos e
respectivas intensidade com os de um banco de dados contendo dados sobre os
reticulados cristalinos conhecidos, é possivel determinar as fases microestruturais
presentes!'?,

Foram efetuadas andlises de difracdo de raios X para uma pastilha de cada
temperatura (Figura 19), e os resultados obtidos se encontram a seguir:

Sample ident.. PO-A 29-Jan-2001 16:50
[ %]
100

64

36

024-0104 [T T 7 0 N I O O O A A
33-1161 1 ]
10-0479 [T T T T T T

43-1484 T 1 [ 1 I [ 11 IT T T T
07-0042 T 7 :

Figura 19: Difratograma da amostra queimada a 1000 °C
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Sample ident.: PO-B 29-Jan-2001 16:50
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Figura 20: Difratograma da amostra queimada a 1100 °C

Sample ident.: PO-C 29-Jan-2001 16:48
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Figura 21: Difratograma da amostra queimada a 1200 °C
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|sample ident.: PO-D 30.Jan-200115:36
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Figura 22: Difratograma da amostra queimada a 1300 °C

A andlise dos difratogramas permite concluir a evolugdo de fases, aonde vai se
extinguindo o feldspato (pico dos 13,5 2) enquanto a fase mulita (pico dos 16,5 2) surge
e cresce em fragdo volumétrica. Concluimos também a formagéo e crescimento da
fase vitrea da porcelana, que surge timidamente a 1100 °C, crescendo em intensidade
para 1200 2C e 1300 °C (linha preta que cresce com formato de “colina” para dngulos
de 10a 352

Essa andlise sugere que a temperatura de 1300 °C é a mais indicada pela
formagédo das fases componentes da microestrutura e extensédo de formagéao de fase

vitrea, essencial as propriedades (translucidez, densificagéo) do corpo de porcelana.

6.4.3 Analise do Grau de Densificagio
As 14 pastilhas submetidas a queima (vide pagina 27) foram novamente
submetidas a medi¢gbes de massa e volume, a fim de se determinar a densidade

alcangada apds sinterizagéo (Tabela 11).
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Tabela 11: Medigoes para as pastilhas queimadas

Pastilha Volume (cm’) Massa(g) Densidade Aparente  Retragdo/Expansio
+ 0.1 cm® +0.01a o (alcm®) Volumétrica (%)

1 6,29 11,31 1,80 1,9

2 6,41 11,27 1,76 3,8

3 6,35 11,16 1,77 2,0

4 6,47 11,37 1,76 2,0

5 5,33 11,15 2,09 16,8
6 5,42 11,24 2,07 14,5
7 5,39 11,22 2,08 17,4
8 5,29 11,21 2,12 18,3
9 4,64 11,04 2,38 28,4
1 4,67 11,18 2,39 28,5
17 4,63 11,20 2,42 27,8
18 4,68 11,24 2,40 27,0
19 4,69 11,22 2,39 26,8
20 4,76 11,17 2,37 25,1

E a tabela 12 mostra os resultados consolidados por faixa de temperatura:

Tabela 12: MedigOes para as temperaturas de queima

Temperatura Volume (cm’) Massa(g) Densidade Aparente  Retragdo/Expansio

(°C) +0.1 cm’ +0.01q o (alcm®) Volumétrica (%)
1000 6,38 11,28 1,77 2,42
1100 5,36 11,20 2,09 16,8
1200 4,65 11,14 2,40 28,2
1300 4,71 11,21 2,39 26,3

Convém ressaltar que, devido a presenga de rugosidades superficiais nas
pegas tratadas a 1300 °C, o volume, e em conseqiéncia, a densidade e retragdo
volumétricas podem ter sofrido alguma variagdo. Provavelmente a densificagdo para
essa temperatura é um pouco (talvez 2 a 3%) superior que a obtida a 1200 °C,
conduzindo a densidades médias de 2,45 g/cm?, o que representa 95% da densidade
tedrica, que é de 2,57 g/cm®.

Essas pecas apresentavam excelente resisténcia mecénica, especialmente as

de temperaturas de queima de 1200 2C e 1300 °C.
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7 Conclusdes

Conclusdes importantes podem ser obtidas a partir desse trabalho:
A adocdo de técnicas de preparagdo de matéria-prima (como, no caso,
peneiramento do feldspato) implica consideravel ganho em etapas subsequentes
do processo, como redugcdo do tempo de moagem, reduzindo gasto com
elementos de moagem, revestimentos do moinho e energéticos, além de
incrementar produtividade.
A moagem reduz a granulometria e homogeneiza eficientemente a mistura, sem
necessidade de adigao de defloculantes nessa etapa do processo.
Produto obtido pode ser filtrado a vacuo para eliminagdo de agua, sem
comprometer qualquer etapa posterior por alteragdo de formulagao.
Pé seco e aglomerado resultante da secagem pode ser facilmente desagregado,
sem necessidade de novo ciclo de moagem, mantendo-se homogéneo e de
defloculado.
As pecas podem ser prensadas com facilidade, produzindo corpos de suficiente
resisténcia a verde para serem trabalhados, sem requerer necessidade de adigao
de ligantes.
A massa plastica resultante apresenta excelente plasticidade e trabalhabilidade
manual, enquanto umida.
As pecgas também podem ser coladas com facilidade, sendo rapida a absorgéo de
agua e possivel obter corpos com paredes delgadas e de facil desmolde. Porém,
adicdo de ligantes, como foi muito bem lembrado pelo Sr. Rogério Teixeira, é

conveniente para se obter pecas “a favor da seguranga” no quesito resisténcia a
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verde, para evitar que maos menos habeis ou eventuais distragdes ocasionem
elevado refugo por perda de pegas ao manusea-las incorretamente.
As pecas obtidas apresentavam elevada alvura e translucidez, conforme pdde ser
comprovado nos ensaios de queima realizados no forno elétrico (que conferiu cor
levemente amarelada a pega, algo perfeitamente normal nessas condigbes de
atmosfera), mas sem tracos de tons acinzentados. A queima em condigbes
industriais, realizada nos proéprios fornos da Porcelanas Teixeira comprovou a
alvura da peca.

Alguns topicos merecem investigagao posterior, entre eles, podemos citar:
Avaliagao econdmica da alteragdo de formulagao e processos.
Adaptabilidade da mao de obra envolvida aos novos pardmetros e procedimentos
exigidos.
Andlise de potencial de mercado para a nova linha de produtos (tamanho do
mercado, pregos, margens envolvidas, estratégias de marketing e distribuigéo).
Avaliagao dos possiveis ligantes capazes de conferir maior resisténcia a verde as
pecas pos colagem (essa avaliagao foi preliminarmente estudada com a utilizagéo
do ligante nacional CMC - carboximetilcelulose, mas ndo se obteve ainda
resultados finais; outros ligantes, como o Duramax, importado, j4 apresenta
semelhantes no mercado nacional, 0 que deve contribuir para torna-los
economicamente mais interessantes).

A resposta final a questao que motivou este trabalho pode ser respondida, sem

ressalvas: E vidvel a substituigdo total de “argila” (Sdo Sim&o) por caulim, embora ha

certamente espago para se induzir outras medidas capazes de atuar sinergicamente a

essa modificagdo na formulagdo, colaborando para acentuar os beneficios trazidos e

reduzindo eventuais dificuldades que certamente surgirao.
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