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Resumo

Sao apresentados os resultados de um estudo sobre a granulac@o a seco de uma massa ceramica para grés porcelanato.
A preparagdo da massa € uma das etapas mais importante na ciéncia de processamento ceramico. A massa ceramica
foi formulada usando caulim, albita e quartzo em proporcdes pré-determinadas. As matérias-primas foram moidas a
seco e em seguida microgranulada utilizando um granulador intensivo contra corrente Eirich. Foram determinadas
as seguintes caracteristicas da massa ceramica granulada: composi¢do quimica, distribui¢do de tamanho de granulos,
morfologia, massa especifica aparente, massa especifica vibrada, plasticidade, indice de Hausner e o comportamento
de compactac@o. Com base nos resultados pode-se concluir que o processo via seca foi efetivo na granulagdo da massa
ceramica para grés porcelanato.
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Abstract

This work presents the results of a study concerning on the dry granulation of a porcelain stoneware tile paste. The
paste preparation step is very important in ceramic processing science. The ceramic paste was formulated using kaolin,
albite and quartz in determined proportions. The raw materials were dry-ground and then microgranulated by using
a Eirich granulator of high intensity. The following parameters for the granulated ceramic paste were determined:
chemical composition, granule size distribution, morphology, apparent density, tap density, plasticity, Hausner index,
and compaction behavior. According with the results the dry process was effective in the granulation process of the
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porcelain stoneware tile paste.
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INTRODUCAO

O setor de revestimento ceramico brasileiro ocupa uma
posicao de destaque no cenario mundial de revestimentos.
Em 2004 a produgao brasileira de revestimentos ceramicos
de pisos e parede foi da ordem de 566 milhdes de metros
quadrados, que corresponde a 8,6% da produgdo mundial
[1]. Dentre as varias classes de revestimentos produzidos no
Brasil, seguramente o grés porcelanato ¢ a tipologia mais
avangada em termos de qualidade com consideravel aumento
de producdo. O grés porcelanato ¢ um material polifasico
(mistura de vidro, quartzo e mulita) definido como um
revestimento cerdmico impermeavel ehomogéneo, esmaltado
ou nao, branco ou colorido artificialmente [2, 3]. Além disso,
apresenta excelentes caracteristicas técnicas em termos de
resisténcia mecanica, quimica e ao congelamento. O nivel
de porosidade aberta em grés porcelanato ¢ relativamente
baixo < 0,5% [4], sendo que os produtos comerciais de mais

alta qualidade apresentam valores na faixa de 0,0-0,1%. O
processo produtivo de grés porcelanato segue tipicamente
a rota da tecnologia dos pods [5]: preparacdo da massa
ceramica, prensagem uniaxial, secagem e sinterizacdo em
altas temperaturas (1180-1240 °C) usando ciclos de queima
rapidos, geralmente inferiores a 60 min.

A preparagdo da massa ceramica constitui-se na primeira
fase no processo produtivo de revestimentos cerdmicos. Isto
se deve a necessidade de que a massa preparada propicie
a granulometria, morfologia ¢ umidade adequadas para
uma boa fluidez durante o preenchimento da matriz de
compactagdo. A rigor esta etapa consiste basicamente na
granulacdo da massa ceramica. O processo de granulagdo
pode ser definido como a aglomeragdo intencional de
particulas finas pela adi¢ao de 4gua ou solugdo ligante, para
formar aglomerados de tamanhos controlados denominados
de granulos [6]. Existem diversas formas de se realizar o
processo de granulacdao de pds finos [6-10]. Entretanto, no
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setorderevestimentos ceramicos estaetapaétradicionalmente
feita por dois processos distintos denominados de processo
via umida e processo via seca [5, 11].

No presente trabalho sera dada énfase ao processo
via seca. Isto se deve ao fato de que este processo tem
despertado nos ultimos anos grande interesse no setor de
revestimentos ceramicos. Ressalta-se, ainda, que cerca de
53% da produgdo brasileira de revestimentos ceramicos ¢é
obtida através do processo via seca [12]. Tal processo pode
ser usado na prepara¢do de massas de base branca, como
o grés porcelanato, ¢ também em massas de base vermelha
para monoqueima rapida de pisos [13, 14]. Além do mais,
este processo ¢ de alto interesse pratico uma vez que reduz
custos ¢ minimiza impacto ambiental, quando comparado
com o processo via umida (spray dryer).

O processo via seca consiste basicamente na moagem a seco
das matérias-primas, seguido pela granulagdo do pé fino [15,
16]. Na etapa de moagem sdo usados moinhos que permitam
a obtencdo de fina granulometria com elevada superficie
especifica, que favoreca a gresificagio da massa durante o
processo de sinterizagdo. A granulacdo ¢é realizada geralmente
em granulador de forma senoidal com adigdo de agua. As
particulas umidificadas tendem a aglomerar-se em torno de
um ntcleo para formar granulos maiores. A aglomeracao
¢ causada principalmente pela coesdo entre as camadas de
umidade que encobre as particulas. Assim, os granulos sao
compostos de particulas primarias ligadas entre si por meio de
forcas superficiais e pontes solidas. As forgas superficiais sao
forcas de Van der Waals ou eletrostaticas entre as particulas, ou
ainda forgas de capilaridade devido a presenga de liquido dentro
do granulo. Além disso, a agdo mecanica de turbuléncia no
granulador aumenta os contatos entre as particulas, que influencia
a taxa de formagdo dos granulos. A quantidade de umidade dos
granulos apropriada para a operagdo de prensagem ¢ ajustada
em secador de leito fluidizado. Os pos granulados por via seca
tém caracteristicas tecnologicas proximas daqueles obtidos por
via umida [11]. Apesar de sua importancia industrial, a etapa
de preparacdo da massa tem sido pouco estudada no Brasil.
Existe uma lacuna na literatura sobre a preparacdo de massas
para revestimentos ceramicos formuladas com matérias-primas
nacionais, principalmente grés porcelanato.

O objetivoprincipal destetrabalho é a caracterizagio fisica
de uma massa ceramica para grés porcelanato, preparada
pelo processo de granulagdo via seca. O comportamento de
compactacdo da massa granulada foi investigado.

MATERIAIS E METODOS
Materiais

Neste trabalho foi usada uma massa ceramica para grés
porcelanato formulada com 40% em peso de caulim, 47,5%
em peso de feldspato sodico e 12,5% em peso de quartzo.
A composi¢ao quimica da massa ceramica é dada na Tabela
I. Do ponto de vista mineraldgico, a massa ceramica &
constituida essencialmente por caulinita, feldspato soddico,
quartzo e mica moscovita como impureza principal.

Tabela I - Composi¢do quimica da massa ceramica.
[Table I - Chemical composition of the ceramic paste.]

Oxidos % em peso
SiO, 65,05
AlLO, 22,50
FeO, 0,15
TiO, 0,01
CaO 0,20
MgO 0,07
K,0 1,51
Na,O 4,80
Perda ao fogo 5,79
Metodologia

O fluxograma do processo de granulacdo via seca
utilizado é mostrado na Fig. 1. O processo de granulacao
da massa ceramica foi realizado por trés operacoes
distintas: moagem, mistura e aglomeracdo. As matérias-
primas devidamente secas foram moidas e misturadas
durante 60 min usando um moinho de laboratdrio até a ndo
retencao do pd em peneira de 325 mesh (45 um ABNT). A
distribuicdo de tamanho de particulas primarias da massa
ceramica foi determinada de acordo com a norma NBR
7181-84 [17]. A plasticidade da massa ceramica foi também
determinada. A massa ceramica foi entdo submetida a
processo de microgranulacdo. O processo consistiu na
mistura, homogeneizacdo e microgranulagdo da massa
ceramica, realizada num granulador intensivo contra
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Figura 1: Fluxograma do processo de granulagio via seca.
[Figure 1: Outline of the dry granulation process.]
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corrente (granulador Eirich modelo R02), com umidade
de granulac@o da ordem de 14% (massa de umidade/massa
seca) durante 5 min. Em seguida, foi feito o controle da
umidade da massa ceramica para cerca de 7% (base seca).
Os aglomerados grossos maiores de 2 mm foram eliminados
do processo. A massa ceramica foi entdo armazenada em
saco plastico e colocada em dessecador durante 24 h para
obten¢@o de uma boa homogeneiza¢ao da umidade.

A massa ceramica granulada foi caracterizada em
termos de distribuicdo de tamanho de granulos, massa
especifica aparente, massa especifica vibrada, indice de
Hausner, plasticidade, morfologia dos granulos e resposta
de compactag@o. A distribuicio de tamanho de granulos
foi determinada por peneiramento. A morfologia e textura
dos granulos foram observadas por microscopia eletronica
de varredura (Zeiss modelo DSM 962). O carregamento
elétrico foi evitado recobrindo-se os granulos com uma fina
camada condutora de ouro. A massa especifica aparente (p,)
da massa granulada foi determinada a partir da razéo entre
a massa dos granulos (g) e o volume aparente do p6 (cm?)
de um recipiente cilindrico de volume conhecido. A massa
especifica vibrada (p ) foi obtida mediante vibragdo da
massa de pd solto em 20 Hz durante 10 min, onde foi medido
o volume ocupado pelos granulos apds vibragdo. O indice
de Hausner foi determinado a partir da razdo entre a massa
especifica vibrada e massa especifica aparente IH=1p _/p ).

A massa ceramica foi submetida a ensaio de compactagao
por prensagem uniaxial com ag@o Gnica, utilizando uma
maquina de ensaios universal (Instron modelo 5582) com
taxa de carregamento de 0,5 mm/min, acoplada a um
sistema de aquisi¢iio de dados experimentais. A pressdo de
compactacdo maxima aplicada foi da ordem de 60 MPa.
Monitorando-se o deslocamento do pistdo superior durante
a compactac@o foi possivel determinar a massa especifica
verde do compacto em todo intervalo de pressao aplicada. Em
seguida o diagrama de resposta de compactacao (densidade
relativa versus pressdo aplicada) foi determinado.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A curva de distribuiciio de tamanho das particulas primarias
que compdem a massa ceramicaé mostradanaFig. 2. Nota-se que
a massa ceramica apresentou cerca de 96% de particulas com
diametro esférico equivalente inferior a 63 um. Isto indica
que a massa ceramica possui um bom nivel de cominuic@o,
sendo compativel com as massas para grés porcelanato
industrial. Quanto mais fina for a granulometria da massa
ceramica, maior serd a reatividade entre as particulas durante
asinterizag@o. De fato uma boa reatividade entre as particulas
ira favorecer as reacdes fisico-quimicas em alta temperatura
para formac@o de novas fases ceramicas e densificacdo do
corpo ceramico. No caso do grés porcelanato a formacéo de
uma quantidade abundante de fase vitrea amorfa, mulita,
além da dissolug@o parcial do quartzo [3]. Se por um lado
a reatividade aumenta com a diminuicdo do tamanho
médio das particulas, por outro pode ocorrer a diminui¢do
da escoabilidade e da resposta de compactagdo da massa
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Figura 2: Distribuicdo de tamanho de particulas primarias da massa
ceramica.
[Figure 2: Primary particle size distribution of the ceramic paste.]

para determinadas pressoes de compactacdo e umidade.
Particulas excessivamente finas dificilmente sofrem
redug@do significativa do seu volume durante a operag@o
de compactac@o. Assim, estas particulas contribuem muito
pouco para o aumento da massa especifica verde dos
compactos. Por isso, a massa ceramica foi submetida a
um processo de microgranulacdo. O indice de plasticidade
(IP) da massa ceramica de 14% reflete a sua mineralogia,
que contém teores consideraveis de materiais nao plasticos
(feldspato sddico e quartzo). Os valores recomendados pela
literatura [18] para piso gresificado estdo compreendidos na
faixa intermediéria de IP = 10-20%.

A Fig. 3 mostra a distribui¢ao de tamanho de granulos da
massa ceramica granulada através do processo via seca. Para
efeito de comparac@o € apresentada também a distribui¢ao de
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Figura 3: Distribui¢do de tamanho de particulas da massa ceramica
granulada.
[Figure 3: Particle size distribution of the granulated ceramic paste.]
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tamanho de granulos para a massa ceramica ndo granulada.
Verifica-se que o processo de microgranulacdo submetido
a massa ceramica foi efetivo na formagdo de granulos.
A massa granulada apresenta maior percentual massico
dentro do intervalo compreendido entre 250-850 pm, o qual
esta dentro do intervalo de tamanho de granulos para pos
produzidos por via seca [19, 20]. Observa-se também que a
massa ceramica apresentou baixa concentra¢do de granulos
com tamanhos inferiores a 150 um. Isto € importante devido
este intervalo de tamanho ser caracterizado por baixa
escoabilidade da massa de pd.

A morfologia e textura dos granulos sao mostrados na Fig.
4. A morfologia arredondada dos granulos e sua superficie
ndo excessivamente rugosa & tipica de pds produzidos
por aglomeracdo mecanica de particulas finas obtidas por
moagem a seco. Estas caracteristicas obtidas para os granulos
contribuirdo para melhorar a escoabilidade da massa de po. A
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Figura 4: Morfologia dos granulos da massa ceramica.
[Figure 4: Granule morphology of the ceramic paste.]

Fig. 4 também corrobora a larga distribuicao de tamanho de
granulos da massa ceramica estudada.

A Tabela II apresenta importantes parametros tecnologicos
da massa cerdmica granulada por via seca e da massa ndao
granulada. Os resultados mostram que a massa granulada
apresenta maior massa especifica aparente, especificamente
cerca de 25% superior. Isto se deve fundamentalmente a larga
distribuicdo de tamanho de granulos e a menor fric¢@o entre os
granulos na massa granulada por via seca. A larga distribui¢ao
de tamanho de granulos reduz a porosidade intergranular. Foi
também observado que a massa especifica vibrada foi cerca de
14% superior para a massa granulada. O indice de Hausner da
massa granulada mais proximo da unidade (1,03) comprova a
sua maior escoabilidade. Isto &€ importante para o preenchimento
uniforme da matriz, que € a etapa mais critica da operagao de
compactacdo. Um preenchimento incorreto da matriz (falta de
reprodutibilidade e uniformidade) é a causa principal da maioria
dos defeitos nas pegas ceramicas.

Tabela II - Parametros fisicos das massas ceramicas.
[Table II - Physical parameters of the ceramic pastes.]

Parametros Massa Massa nao
granulada granulada
Massa especifica aparente, g/cm? 0,68 0,51
Massa especifica vibrada, g/cm? 0,70 0,61
indice de Hausner 1,03 1,20

A Fig. 5 mostra o comportamento da massa especifica
verde em func¢do da pressdao de compactag@o. Os resultados
mostram um comportamento de compactabilidade muito
similar para as massas granulada e ndo granulada. As curvas
apresentam elevada convexidade acima de determinado
valor de pressao aplicada, o qual estd associado a atuag@o
em sequéncia de distintos mecanismos de compactac@o.
Verifica-se, no entanto, que a massa granulada por via
seca apresenta valores de massa especifica verde superior
em praticamente toda faixa de pressio de compactagdo
aplicada. Isto demonstra que a massa granulada transmite de
modo mais eficiente a carga aplicada, resultando em maior
densificacdo do corpo ceramico. A massa especifica verde
industrial minima para fabricacio de grés porcelanato & da
ordem de 1,89 g/cm? [21]. De acordo com a Fig. 5, este valor
¢ alcancado na massa ceramica granulada para uma pressao
de compactac@o de cerca de 40 MPa.

Os diagramas de resposta de compactag@o para a massa
granulada e a massa nao granulada sao mostrados na Fig. 6. O
diagramaderespostade compactagcdo éuma ferramentarapida
e eficiente para se inferir os mecanismos atuantes durante o
processo de compactacao [22, 23]. Os resultados mostram
que a massa granulada apresenta maior densificagdo em todo
intervalo de pressdo aplicada, na qual alcangou densidade
relativa maxima de 71,4% em 60 MPa. O comportamento
de resposta de compactacao das massas mostra duas regioes
distintas de compactacdo, corroborando os resultados da
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Figura 5: Massa especifica verde em funcdo da pressdo de
compactagio.
[Figure 5: Green density as a function of the compaction pressure.]



V. G. Sampaio et al. / Ceramica 53 (2007) 295-299 299

(S |
Q) _ Massa Granulada ya
&\O— 70 L Massa Nao Granulada /
S -
= 60 B il
E 55 | A //
O 50 I //

=

g 45 I //
o I -
B ol
a 35

30

0,1 1 3,25 10

Pressao (MPa)

Figura 6: Diagramas de resposta de compactagdo para as massas
ceramicas.

[Figure 6: Compaction response diagrams for the ceramic
pastes.]

Fig. 5. Essas regides sao separadas pelo valor da pressdo de
escoamento aparente (Pe) da massa de pd, na qual ocorreu
mudanca de inclinag@o na curva de resposta de compactac@o.
Isto pode ser interpretado como uma indicagao da mudanca
do mecanismo que governa o processo de compactacdo
naquele intervalo de pressao. A massa ceramica granulada
apresentou valor de pressdo de escoamento de Pe = 3,25
MPa, enquanto que na massa ndo granulada foi de cerca de
Pe = 10 MPa. Isto comprova a maior compactabilidade da
massa ceramica granulada pelo processo via seca. Na regido
abaixo de Pe predomina o mecanismo de deslizamento e
rearranjo dos granulos, sem qualquer deformacdo e com
pouco incremento na densificag@o. A regido acima de Pe é
caracterizada por grande incremento na densificacdo, com
predominio do mecanismo de deformacao plastica dos
granulos [6]. Esta regido ¢ de grande interesse pratico no
processo de fabricacdo de grés porcelanato, na qual ocorre
grande remocao da porosidade intergranular. A pressdao de
compactacdo aplicada na fabricacdo de grés porcelanato
encontra-se geralmente no intervalo de 35-50 MPa.

CONCLUSOES

O processo de microgranulagdo resultou numa
distribuicado de tamanho de granulos com percentual
massico maximo na faixa de 250-850 wm. A morfologia dos
granulos formados é arredondada com textura rugosa. O
indice de Hausner proximo da unidade (1,03) indica a boa
escoabilidade da massa ceramica. Os resultados mostram
também que o processo de granulacdo via seca contribuiu
significativamente para melhorar a compactabilidade
da massa ceramica. Isto ocorreu devido a alteragdo na
composi¢do granulométrica, morfologia e textura dos
granulos. Foi observado um menor valor para a pressdo
de escoamento aparente para a massa granulada, quando
comparada a massa ndo granulada. O intervalo de pressdes

correspondente a segunda regido de compactacdo (> Pe) € o
mais apropriado para fabricagdo de grés porcelanato. Nesta
regidao ocorre grande reducdo da porosidade intergranular
com grande aumento na massa especifica verde.
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