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Resumo

Este trabalho visou o estudo de ceramicas sinterizadas por fluxo viscoso com énfase na formagao de fases e desenvolvimento microestrutural.
Foram estudadas composi¢des de grés porcelanato, preparadas a partir de mistura de argila plastica, caulim, feldspato, quartzo e talco: i)
uma composi¢do baseada em formulagdo encontrada em literatura, e ii) composi¢des preparadas com a finalidade de se observar o efeito
da adi¢do de um formador de fase vitrea obtido em laboratdrio, em substituigdo ao feldspato. A formagéo de uma grande quantidade de fase
liquida viscosa, durante o processo de queima do grés porcelanato a elevadas temperaturas, favoreceu a eliminac¢éo da maioria dos poros e,
como conseqiiéncia, a densificagdo do corpo. A adi¢do da fase vitrea resultou em amostras com boas propriedades fisicas e necessidade de
menores temperaturas de queima. Portanto, é possivel substituir a matéria-prima de maior custo - o feldspato - por uma fase vitrea inerte,
sem comprometimento do processamento, propriedades fisicas e estéticas do produto final.
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Abstract
This work describes an investigation carried out for ceramics sintered by viscous flow with emphasis on phase formation and microstructural
development. In this work, compositions prepared by mixing ball clay, kaolin, feldspar, quartz and talc were studied They consisted of a
composition based on the formulation of stoneware tileand reported in the literature and compositions intentionally prepared to observe the
effect of the addition of a vitreous phase former, replacing feldspar on the phase formation and final characteristics. The formation of a great
amount of liquid viscous phase during the firing process of the stoneware tiles at high temperatures provided the elimination of the majority
of the pores and, consequently, the densification of the body. The addition of vitreous phase former resulted in samples with good physical
properties fived at relatively low temperatures. In addition, it was possible to replace a costly raw material, i.e., feldspar by an inert vitreous
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phase former previously obtained, without affecting the processing, physical and visual properties of the final product.

Keywords: stoneware tile, viscous flow.

INTRODUCAO

Dentre os diversos tipos de placas ceramicas para
revestimento produzidas mundialmente, a tipologia grés
porcelanato tem se destacado, devido as suas propriedades
técnicas (baixa absorgdo de agua, alta resisténcia mecanica e a
abrasdo, elevada resisténcia quimica e ao gelo) e sua semelhanga
com pedras [1].

Por falta de uma defini¢do mais precisa, pode-se definir
revestimento porcelanato como um revestimento cerdmico
impermeavel, ou seja, sem nenhuma ou quase nenhuma
porosidade aparente, esmaltado ou néo, branco ou colorido
pela adi¢@o de pigmentos na composigdo original [2].

Devido as suas caracteristicas o grés porcelanato ¢ motivo
de aten¢do tanto de fabricantes nacionais e internacionais
como também da comunidade cientifica, que procuram
otimizar suas propriedades a fim de que, mesmo sendo
constituido por matérias-primas essencialmente naturais,
possa apresentar um desempenho comparavel a cerdmicas
técnicas, cujas tecnologias empregadas na fabricagdo sdo
bem mais sofisticadas. Dessa maneira, compreender o

desenvolvimento das fases presentes nesse material ceramico
¢ fundamental. Durante as duas ultimas décadas, este produto
passou por um aprimoramento tecnolégico, desde a utilizagao
de novas matérias-primas até o desenvolvimento de novos
equipamentos para o processo produtivo [3]. A produgdo de
grés porcelanato mundial tem aumentado progressivamente
nos ultimos dois anos. Atualmente o volume de producao de
grés porcelanato na Italia ja ultrapassou 50% da producdo
total de revestimentos cerdmicos daquele pais [4]. Tal
resultado seguramente se deve a pesquisa aplicada que, a
partir de um produto tradicional para aplicagdes usuais na
pavimentacdo, foi capaz de propor um produto inovador,
diversificado e versatil que apresenta as caracteristicas
fundamentais necessarias para conquistar e manter uma
posi¢do de destaque no mercado. O grés porcelanato ¢é
um produto capaz de equilibrar a relagdo custo produtivo/
faturamento com um volume produzido muito menor que
os produtos de monoqueima convencionais e, por apresentar
grande aceitagdo no mercado externo, a produ¢do nacional
deste produto deve apresentar um rapido crescimento.
Estudos apontam para uma provavel insuficiéncia do setor
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mineiro em atender a demanda por fundentes, dado o periodo
de maturagdo dos investimentos necessarios, sendo previsto
um aumento no volume de importacdo do feldspato [5].

Um ponto de importancia neste trabalho ¢ o estudo
da sinterizacdo por fluxo viscoso. O feldspato, que se
decompde por meio de reagdo peritética e origina a fase
liquida, propicia uma sinterizagao por meio da formagdo de
um liquido reativo. Na substitui¢do dessa matéria-prima por
uma fase vitrea pré-obtida, ha o surgimento de fluxo viscoso,
comumente observado durante a queima de vidrados e
vidros. Um melhor entendimento desse mecanismo de
sinterizagdo tem sua importancia por estar presente na
fabricagdo de ceramicas vitrificadas e semi-vitrificadas, tais
como ceramicas de revestimento, cujo maior representante ¢
o grés porcelanato. O acompanhamento da formacao de fases
a partir da transformagdo de cada matéria-prima, durante a
etapa de queima do grés porcelanato, aliado a observagéo
da influéncia da fase vitrea (sinteriza¢ao por fluxo viscoso)
poderd contribuir para a possibilidade de substituicao de
matérias-primas fundentes do tipo feldspato por outras
fontes de alcalis.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para o desenvolvimento experimental desse trabalho,
foram utilizadas as seguintes matérias-primas apresentadas
na Tabela I.

Composigoes

As composi¢des foram formuladas baseadas em uma
composigao tedrica (45% - Feldspato, 30% - Argila Sdo
Simao, 15% - Caulim, 7% - Quartzo ¢ 3% - Talco) onde
foram feitas, essencialmente, modificagdes, sempre nas
quantidades em peso, das matérias-primas: i) fluxo e ij)
feldspato.

As composi¢des estudadas foram denominadas da
seguinte forma:

e Teorica contendo: 45% - Feldspato, 30% - Argila Sao
Simao, 15% - Caulim, 7% - Quartzo e¢ 3% - Talco;

Tabela I — Analise quimica das matérias-primas (% em peso).
[Table I - Chemical analysis of raw materials (wt. %).]

Amostra Sio, ALO, Alcalis *
Feldspato
Potassico @ 65,92 19,31 14,77
Caulim O 52,74 45,83 1,44
Argila Sdo Simdo 63,76 35,03 1,21
Quartzo 99,23 0,50 0,27
Fluxo @ 73,40 1,79 24,81
Talco ® 66,58 0,62 32,80

* teores de CaO + Na,0 + K,0 + MgO; origem das matérias-primas:
WMINASOLO Comércio e Representagdo Ltda., PUFSCar, ®TALMAG
PP-325 - Magnesita S.A.

e 50% Fluxo — 50% Feldspato contendo: 22,5% -
Feldspato, 22,5% - Fluxo, 30% - Argila S&o Simao, 15%
- Caulim, 7% - Quartzo e 3% - Talco;

e NF contendo: 30% - Fluxo, 38% - Argila Sdo Simao,
19% - Caulim, 9% - Quartzo, 4% - Talco.

Preparacao das Composicoes

A fase vitrea previamente formada foi obtida pela mistura
de oxidos de silicio, calcio e sodio (grau industrial), por meio
de fusdo a 1300 °C e posterior etapa de resfriamento ao ar.
Ap0s essa etapa, foi cominuida para se obter a granulometria
maxima correspondente & malha 325 mesh (44 um).

Cada composicdo, com o teor de agua calculado, a fim
de se ter uma densidade de 1,65 g/cm? (em torno de 60%
em peso de so6lidos), com a adigdo de 0,25% de silicato de
sodio (defloculante), foi homogeneizada por 8 horas, em um
moinho de bolas (relagdo em peso 4:1 bolas-material).

A barbotina de cada composicio foi atomizada
(granulagdo da massa) em “spray dryer” (Niro Atomizer
- Copenhagen, Denmark) de escala semi-industrial,
mantendo-se a pressdo na faixa 1,7-2,0 bar e temperatura na
faixa 70-115 °C. A umidade desejada do p6 foi de 8%. O po
atomizado foi armazenado durante um periodo minimo de
48 h para a homogeneizacao da umidade.

Conformagdo e queima dos corpos de prova

A conformacdo dos corpos de prova foi realizada por
meio de prensagem uniaxial, em prensa hidraulica, utilizando
um molde metalico rigido. Foi aplicada uma pressdo de
compactac¢do em torno de 350 Kgf/cm?.

O ciclo de queima utilizado foi: taxa de aquecimento
igual a 10 °C/min, 15 min de permanéncia na temperatura de
queima (variando de 650 a 1250 °C) e resfriamento natural
até temperatura ambiente. O objetivo foi acompanhar as
transformagoes e formagdo de fases da composicdo de grés
porcelanato padrao.

O mesmo procedimento, utilizado para a composi¢do
teorica, foi aplicado a composigdo nova de grés porcelanato,
denominada 50% Fluxo - 50% Feldspato onde a matéria-
prima fundente (feldspato) foi substituida parcialmente pela
fase vitrea previamente obtida (fluxo), e também para a
composi¢ao NF onde o teor do fundente, com a substituicido
total do feldspato, foi reduzido mantendo-se a proporcdo
entre todas as matérias-primas relativas a composigdo
teorica.

Caracterizagdo das amostras queimadas

As amostras queimadas foram caracterizadas quanto a
resisténcia mecanica a flexdo (em equipamento Hausfiled
Tensometer, com escalas de 30, 60 ¢ 120 Kgf, com erros na
leitura de +0,1, £0,5 e £1,0 Kgf, respectivamente), absor¢ao
de agua e retragdo linear de queima, difragdo de raios X
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(difratometro Siemens - modelo D5000, faixa de 20 de
10° a 80°, modo continuo a 2 grau/min). As caracteristicas
ceramicas foram determinadas para as composi¢des de grés
porcelanato padrio (composicdo tedrica) e reformuladas
(com adicdo de fase vitrea previamente formada) apos cada
tratamento térmico.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig. 1 apresenta as curvas de gresificagdo obtidas
por meio da caracterizagdo de cada composi¢do estudada:
teorica, substitui¢do parcial (50% Fluxo - 50% Feldspato)
e substituigdo total (NF) do feldspato pela fase vitrea
previamente obtida (fluxo).

Segundo os resultados obtidos contidos nas curvas
apresentadas (Fig. 1), pode-se observar uma maior
gresificagdo do material quando da substituicdo do
feldspato pela matéria-prima fluxo, a temperaturas de
queima mais baixas. Essa maior gresificagdo ¢ entendida
como uma menor percentagem de absor¢do de agua em
fun¢do das temperaturas de queima, conforme o corpo
se contrai. Isso pode ser explicado devido a formagéo
de uma maior quantidade de fase liquida viscosa pela
presenga da matéria-prima fluxo, provocando uma
reducdo mais efetiva na porosidade. Vale lembrar que um
produto é considerado como grés porcelanato, quando a
absor¢do de agua ndo ultrapassa o valor de 0,5% (Norma
ISO 13006).

Foi determinada, para as trés composi¢des estudadas,
aresisténcia mecanica a flexao, por meio da determinagéo
da carga de ruptura e do modulo de resisténcia a flexdo.
Os resultados, em fungdo da temperatura, sdo mostrados
na Fig. 2.

Com respeito a carga de ruptura e ao modulo de
resisténcia a flexdo, todas as composigdes apresentam valores
compativeis aos exigidos pelas normas especificas a classe
de absor¢do de agua (para o grupo Bla — absor¢do de agua
inferior a 0,5%: carga de ruptura deve ser superior a 700N
e modulo de resisténcia a flexdo deve ser superior a 35MPa,
segundo a norma NBR 13818/1997). Os valores de modulo
de ruptura satisfizeram a norma a partir de temperaturas de
queima na faixa de 925 °C, para a composi¢do NF e, em
torno de 1075 °C, para as demais composi¢des. Como pode
ser observado na Fig. 2b, a composi¢do NF apresentou
valores de modulo de resisténcia a flexdo muito superiores
aos apresentados pelas outras composigdes.

Na Fig. 3, s@o apresentados os difratogramas obtidos
para as trés composi¢des estudadas, além do difratograma
de uma amostra de um produto industrializado (comercial).

Na Fig. 4 sdo mostradas as micrografias obtidas por
microscopia eletronica de varredura (MEV) para as trés
composi¢des em estudo e para o produto industrializado.
Todas as micrografias apresentadas mostram detalhes da
microestrutura observada (com aumentos variando de 5000
a 16000 vezes).
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Figura 1: Curvas de gresificagdo para (a) composi¢do tedrica, (b)
composi¢do 50% fluxo-50% feldspato e (¢) composi¢ao NF.
[Figure 1: Vitrification diagram (a) composition based in literature,
(b) composition 50% flux-50% feldspar and (c) composition NF.]
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Figura 2: Variacdo da (a) carga de ruptura e (b) modulo de resisténcia a flexdo em funcdo da temperatura de queima.
[Figure 2: Variation of: (a) breaking load and (b) module of rupture as a function of the firing temperature.]
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Figura 3: Difratogramas de raios X: (a) composigo teorica, (b) composicao 50% fluxo — 50% feldspato, (c) composicdo NF e (d) produto industrializado.
[Figure 3:XRD patterns: (a) composition based in literature, (b) composition 50% flux — 50% feldspar; (c) composition NF and (d) commercial product.)
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Figura 4: Micrografias obtidas em microscopio eletronico de varredura das amostras (a) composic¢do tedrica, (b) composi¢do 50% fluxo

—50% feldspato, (c) composi¢do NF e (d) produto industrializado.

[Figure 4: Scanning electron microscopy micrographs of samples: (a) composition based in literature, (b) composition 50% flux — 50%

feldspar), (c) composition NF and (d) commercial product.]

Quanto aos resultados obtidos por meio do ensaio
de difragdo de raios X (Fig. 3), podemos observar a fase
cristalina quartzo e mulita em todas as amostras analisadas.

As micrografias apresentadas na Fig. 4 mostram detalhes da
microestrutura de cada composigdo estudada. Na Fig. 4aé possivel
observar a presenga de feldspato remanescente detectado pela
analise de raios X. A Fig. 4b apresenta grios de quartzo e as Figs.
4c e 4d mostram a presenca da fase mulita nucleada (na forma de
pequenas agulhas) e uma grande quantidade de fase vitrea.

CONCLUSOES

Pelos resultados obtidos, a substitui¢io da matéria-prima
natural fundente (feldspato) por uma fase vitrea previamente
obtida (fluxo), tem-se mostrado possivel, principalmente devido
aos baixos valores de absor¢do de agua, em temperaturas de
queima mais baixas do que aquelas utilizadas nas composi¢oes
tradicionais. Esses fatores, aliados a uma menor retragdo linear
de queima e bons resultados referentes a resisténcia mecanica a
flexdo, tornam a substituicdo um fator de interesse para estudos
mais aprofundados, por exemplo, com relagdo a deformagdo e
também no que se refere a viabilidade econdmica.
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