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RESUMO:
A caracterizacdo de matérias primas cerdmicas tem o objetivo de
conhecer o comportamento fisico, quimico, mineraldgico e
reoldgico de cada material e, assim, prever a sua utilizagdo mais
adequada. Este trabalho estuda 04 matérias primas, as quais, a
principio, poderiam ser utilizadas como fundentes em massa tipo
gres. Foram efetuadas andlises de ATG/DTA para verificar o
comportamento e perda de massa durante a sinterizagdo; difragdo
de raio X para determinar as fases presentes e foram levantadas
as curvas de fusibilidade utilizando a técnica de botdes de fiisdo.
Os resultados mostraram que as matérias primas ‘C” e

“A” apresentaram melhores caracteristicas como fundente do que ’

“B” ¢ “D”, as quais poderiam ter outras utilizagies.

1 - INTRODUGAO

A selegdo de matérias primas componentes de massa
cerimicas deve ter como critérios bdsicos, as propriedades requeridas
ao produto e as caracterfsticas inerentes ao processo de fabricagdo.
O produto greisificado apresenta caracterfsticas especificas de
processo, entre as quais, elevada densidade aparente a seco, elevada
resisténcia mecinica ( 25 Kg/cm?), baixa perda por calcinagio (
6%) e fundéncias adequadas nas temperaturas de trabalho (1120 -
1180 °C) [1].

De modo geral, classifica-se as matérias primas' cermicds
em dois grupos: (i) pldsticos (materiais argilosos) e (ii) ndo plasticos

(fundentes, inertes, carbonatos, talcos). As matérias primas funcentes

tem como fungio basica aumentar a cinética de sinterizagdo, através
da formagio de fase liquida viscosa, de modo a adequar as
caracteristicas finais do produto (porosidade, contragdo lincar e
resisténcia mecdnica) a um ciclo de queima industrial. Como nio
plasticos, os fundentes apresentam efeito sobre outras etapas de
fabricag@o: (i) prensagem, aumentando a compactabilidade e o
empacotamento das partfculas e (ii) secagem , aumentando a
permeabilidade do compactado [2].

O objetivo deste trabalho é estudar quatro matérias primas,
através de uma metodologia de ensaios, e verificar o comportamento
de cada uma sob o ponto de vista de material fundente.

2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA
Os feldspatos sdo os fundentes mais utilizados na industria
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ABSTRACT:

The objective of ceramics raw materials characterization is to know
the chemical, physical, mineralogical and rheological behavior
of every material, and so, tc predict its better use. This work studies
04 raw materials that could be-used like fluxing non plastic
materials on gres tiles. DTA and TG analysis had been made to
show phase transitions and mass change as function of
temperature and X ray diffraction to determinate the phases
present. The sinterability curves were obtained by the fusibility
button method. The results show that “C” and “A’ materials have
better characteristics like fluxing agent; than “B” and “D”, which
may have other utilizations.

cerimica e na fabricagfo de vidros. As caracteristicas que devem ser
consideradas na escolha de um feldspato s@o: as fases principais, as
fases secundérias (contaminantes), as impurezas e a granulometria.
Nos casos da fabricagfo de vidros e vitro-cerdmicos, os contaminantes
¢ as impurezas sdo indesejdveis pois os critérios de escolha sao
bastante rigidos e exigem pequenos intervalos de composicdo de
matéria prima. Na fabricagdo de revestimentos e pavimentos os
intervalos de composigdo quimica e mineralégica sdo mais flexiveis.
Além disso, estes produtos sdo sinterizados em temperaturas mais
baixas utilizando percentuals de feldspatos menores do que na
fabricagiio de porcelanas ou grés porcelanatos.

Na fabricagfio de pavit.aentos porosos a introduggo de feldspatos

" estd limitada a formagfo de pequena quantidade de fase vitrea, de modo a

formar apenas uma ligagdo entre as particulas aumentando a resisténcia
mecénica do produto, produzin ‘o valores moderados de ~; 1.tragéo Linear.
Em pavimentos porosos, o uso de feldspatos s6dicos, ou misturas de
potdssico e sédico, é mais indicado devido aos menores valores de
temperatura de amolecimento e de viscosidade da albita quando comparada
com a microclina.

J4 na fabricagio de grés porcelanatos, os feldspatos s@o os
principais responséveis pelas caracteristicas ﬁnals do produto. Neste caso,
utiliza-se principalmente a microclina, € a allita em menor proporgao,
para evitar graves deformagdes no‘produto durante a sinterizagdo [3].

Os feldspatos séo constituidos de um reticulo tridimensional
formados por SiO,, sendo que alguns destes reticulos podem estar
preenchidos por AlO,, 0 que ocasiona um desbalanciamento de cargas
quando o Si* é substitufdo pelo Al*. Para compensar este
desequilibrio e ocupar os grandes espagos existentes neste reticulo,
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entram os alcalinos Na* e K* ¢ o alcalino terroso Ca?* [4].

O feldspato mais comum & o ortocldsio, ou microclina, com
K* e a albita, com Na, sendo a Anortita, com Ca®, o tipo menos
encontrado. A familia dos feldspatos envolvendo o K*e o Na* e a
familia dos plagiocldsios, contendo Albita e Anortita, sdo as mais
utilizadas na fabricag@io de revestimentos e pavimentos.

Do ponto de vista tecnolégico, é importante conhecer os
feldspatos quanto a sua composi¢io quimica e mineraldgica, ou seja,
quanto as principais fases presentes. Preocupagdes a nivel
cristalografico sdo importantes em trabalhos especificos mais
aprofundados (3].

3 - PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

As matérias primas, identificadas como “A”, “B”, “C” e
“D”, foram moidas separadamente em moinhos de bola de
laboratério, por 7 horas e, posteriormente, foram secadas em estufa a
110 °C.

Foram realizados ensaios de andlise térmica diferencial e
termo gravimétrica utilizando-sec um STA da marca NETZSCH, com
uma taxa de aquecimento de 10 °C/min. As andlises de difragdo de
raios X foram realizadas no XPERT da PHILIPS, sendo que o material
na forma de pé estava orientado aleatoriamente. Foi utilizada radiagio
de Cobre, “receiving slit” = 0.1, “step size” = 0.02 e “time per step”
= 2.5 segundos.

As amostras foram compactadas numa prensa hidriulica
manual de laboratério com uma pressdo de 25 MPa para a obtengao
de corpos de prova cilindricos. Os corpos compactados foram
sinterizados em forno tubular elétrico de laboratério, com uma taxa
de aquecimento de 10°C/min. Os corpos de prova foram fotografados
ao longo do aquecimento até 1400°C, de modo a se obter os gréficos
de variagio dimensional (altura) em fungdo da temperatura.3 -

4 - RESULTADOS E DISCUSSOES
4 - 1 - Matéria prima “A”:

A figura 1 apresenta a curva de variagdo dimensional do botdo
de fusibilidade em fungfio da temperatura. A 1000 °C inicia-se a
sinterizagdo, a qual se estende até 1220 °C. Neste ponto ¢ possivel
verificar o arredondamento dos cantos vivos do corpo de prova. A 1240
*C comega um inchamento que termina em 1320°C, com uma inversio
nacurva.

A tabela 1 mostra os resultados da andlise térmica diferencial,
onde se verifica uma primeira reagio que vai de 1025 °C até 1125 °C.
A segunda comega em 1246°C e termina em 1278°C, e, provavelmente,
indica a formagfo de fase liquida, como no caso da primeira reagdo.

A técnica de difragdo de raios X, apresentada na figura 3,
mostrou que as principais fases presentes sdo a Analcima
(NaAlSi,0,.H,0), a Microclina (KAISi,O,) ¢ a Albita (NaAlSi,0,).
Como fases minorit4rias encontrou-se a Calcita (CaCO,) e a Dolomita
(CaMg(CO,),). A dolomita ¢ a calcita ndo sdo fases comumente
associadas a formagdo de feldspatos, porém sua presenga é facilmente

explicdvel pela agdo do intemperismo (agdo quimica da dgua sobre 0s
minerais, ao longo do tempo), ocorrido na amostra. A analcima é uma
zeolita, ou seja, um material secundédrio hidrotermal, com grande
capacidade de troca iénica devido aos microcanais existentes no seu -
interior e a deficiéncia de cdtions na sua estrutura. Estas caracteristicas
tipicas da alteragfio do material primério podem estar presentes apenas
em determinadas camadas do material, ou ter uma extenséo compativel
com a extensdo de lavra.

Verifica-se que os intervalos citados no ensaio do botdo de
fusibilidade s3o os mesmos indicados pela andlise térmica. Ou seja,
entre 1020 e 1120 °C ocorre a primeira densificagdo deste reaterial
devido a formagdo de fase liquida. Esta temperatura (1118 °C)
corresponde a fusfio da albita [3], a qual é uma das principzis fases
presentes. O segundo intervalo significativo comegou em 1240 °C e
estd relacionado com o aumento do volume das fases presentes.

4 - 2 - Matéria prima “B”:

A figura 2 apresenta a curva de variagio dimensional em
funcio da temperatura. F possivel verificar que a sinterizagdo deste
material inicia-se em 1000 °C e vai até 1240 °C, aproximadamente,
com 30% de variag@o dimensional. Nesta temperatura observou-se o
arredondamento dos cantos vivos.

Na tabela 2 verifica-se as reages ocorridas durante a andlise
térmica diferencial, onde a primeira reagio ocorre a 573 °C,
temperatura de mudanga do quartzo para, e a segunda reagio ocorre
a 721 °C, devido a decomposigdo de carbonatos duplos. A terceira
reagiio observada é a formagdo de fase liquida a 1138 °C, a qual
motivou a variagdo dimensional intensa, e, a 1258 °C comega a
formagdo de outra fase liquida, a qual provoca ligeiro inchamento no
corpo de prova.

A difracio de raio X, apresentada na figura 4, mostrou a
presenca das seguintes fases: Quartzo (Si0,) e Albita (NaAlSi,0,)
como fases majoritdrias ¢ a Microclina (KAISi,0,) como fase
minoritdria. Observou-se, também, a presenga de Calcita (CaCO,) e
Dolomita (CaMg(CO,),)como fases minoritdrias. Os carbonatos sdo
produtos da ag¢dio do intemperismo sobre a amostra. No caso da
amostra “B”, esta agdo parece limitada a regides superficiais, ja que
a técnica de difracio nio identificou fases argilosas oriundas da
degradagio dos feldspatos. E possivel observar a boa cristalinidade
da amostra. :

A presenga de quartzo é confirmada pela andlise térmica e
pela difragdo, da mesma forma que os carbonatos. A densificagdo
iniciada a 1030 °C é devida a fusdo, primeiramente da albita, e em
seguida da microclina. O fato de “B” ter quartzo explica o alto valor
de temperatura final de sinterizagdo.

4-3 - Matéria prima “C”:

A figura 5 apresenta a curva de variagio dimensional em fungdo
da temperatura para o matarial “C”. Verifica-se que este material
apresenta alta taxa de sinterizz 30 que se inicia a 1000 °C e termina a
1150 °C, quando os cantos vivos do botdo de fusibilidade se

Tabela 1 - Resultados da andlise térmica diferencial de “A”,

Reaciio 1
Intervalo de temperatura (*C) 904 - 1161
Pico de temperatura ("C) 1124

Reagsio 2 Reagiio 3
1208 - 1303 1304 - 1375
1278,4
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Figura 1 - Variagdo dimensional da matéria prima “A” em funcdo da temperatura.

Figura 2 - Variagdo dimensional da matéria prima “B” em ﬁhg:do da temperatura

arredondam. O grafico mostra um patamar de estabilidade dimensional  densificagio em fungdo da diminuigdo da viscosidade da fase liquida.

até 1300 °C, sendo que para temperaturas superiores ocorre nova

Através da tabela 3 é possivel observar que ocorre a perda de

Tabela 2 - Resultados da andlise térmica diferencial de “B”.

Reacdo 1 Reacfio 2 Reacdo 3 Reacio 4
Intervalo de temperatura (°C) 552 - 589 661 - 805 1031 - 1162 1234 - 1375
Pico de temperatura (°C) 574 759 1138
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Figura 3 - Difratograma da amostra “A”.
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4gua a 321 °C, provavelmente oriunda da fase contendo dgua de
constitui¢io, e que, a 969 °C inicia-se a formagio de fase liquida, a
qual se prolonga até 1104 °C.

A difragdo de raio X, apresentada na figura 7, mostrou que as
principais fases sdo a Albita (NaAlSi,O,), a Microclina (KAISi,0,), a
Nefelina (NaAlSiO,) e a Analcima (NaAlSi,0.H,0). Em pequena
quantidade encontrou-se a Dolomita (CaMg(CO,),). Estas fases
caracterizam um fonolito, um fundente com caracteristicas particulares,
rico em nefelina. O fonolito tem composi¢io mineralégica complexa
em funcfio da multiplicidade de fases presentes e das soluges sélidas
formadas pelas fases.

A andlise conjunta dos dados apresentados indicam que “C”

A tabela 4 mostra que ocorre a saida de dgua de constitui¢do
entre 470 e 505 °C e mudanga de fase da silica ( para ) a 570 °C.
Entre o intervalo de temperatura de 1150 a 1270 °C ocorre o
aparecimento da fase liquida citada anteriormente.

A difragdo de raio X de “D”, na figura 8, mostrou como fases
majoritirias o Quartzo (Si0,), a Albita (NaAlSi,Op ea Microclina
(KAISi,0,). Como fases minoritdrias, a nivel de tragos, encontrou-
se a Calcita (CaCO,) e a Dolomita (CaMg(CO,),). Apesar da presenca
destas fases que caracterizam alteragdo da amostra, esta parece estar
bem cristalizada, ou seja, ndo ha indicagdo da presenga de fase vitrea.

Observou-se um comportamento instivel da amostra “D” a
nivel dimensional, com sucessivos inchamentos. Além disso, é

Tabela 3 - Resultados da andlise térmica diferencial de “C”.

Reacéo 1 Reacdo 2 Reaciio 3
Range de temperatura (°C) 314 - 364 876 - 1161 1161 - 1375
Pico(s) de temperatura (°C) 336 1104 1265 e 1375
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Figura 4 - Difratograma da amostra “B”.

¢ um fundente altamente energético com intensa cinética num curto
intervalo de temperatura. Além disso, possui estabilidade, a nivel
dimensional, em faixas de temperaturas condizentes com aquelas
utilizadas industrialmente na fabricacdo de pavimentos.

4 - 4 - Matéria prima “D’’:

Através da figura 6 observa-se a estabilidade dimensional da
amostra “D” até a temperatura de 1020 °C, onde se inicia a
sinterizagdo. A partir de 1120 °C aparece uma fase liquida que
aumenta de volume com o aumento de temperatura. O processo de
sinterizagdo termina a 1360 °C, sendo que a partir desta temperatura
ocorre a fusdo do material.

CERAMICA INDUSTRIAL, 01 (01) MAR/ABR, 1996

possivel verificar que a temperatura final de sinterizaggo (1360°C) é
bastante alta para fins industriais. Estas caracteristicas sdo devidas
ao fato da amostra conter quartzo como fase principal.

5 - CONCLUSOES

Alguns dos principais critérios para a escolha de um fundente
sdo: a temperatura de inicio de formagdo de fase liquida, a cinética
de sinterizagdo e a temperatura de fim de sinterizag@o.

Os resultados apresentados de “A”, “B”, “C” e “D” mostram
que as matérias primas “C” e “A” apresentam excelentes
caracteristicas com fundentes. “C” apresenta um comportamento
mais indicado para ser utilizada como matéria prima fundente para
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Tabela 4 - Resultados da analise térmica diferencial de “D”’.

Reacio1 Reaciio2  Reaciio 3 Reacio 4
Intervalo de temperatura (°C) 440 - 514 552 - 587 1090 - 1303 1319 - 1375
Pico(s) de temperatura (°C) 505 575 1230 e 1272
3 3
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Figura 6 - Variagdo dimensional da matéria prima “D” em fungdo da temperatura Figura 5 - Variagdo dimensional da matéria prima “C” em fun¢do da temperatura.
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Figura 7 - Difratograma de raio X da matéria prima “C”.
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Figura 8 - Difratograma da amostra “D”.

produto greseificado, pois inicia a formagio de fase liquida a uma
temperatura mais baixa (1000 °C), com uma cinética mais intensa e
tem uma temperatura de fim de sinterizagio mais baixa (1150 °C).
Além disso, apresentou um patamar com uma estabilidade
dimensional ap6s o corpo de prova estar sinterizado, mantendo-se
estdvel até 1300 °C. Isto significa que a viscosidade da fase vitrea
formada neste intervalo de temperatura nfio muda significativamente.

A matéria prima “A” também apresenta boas caracteristicas
como fundente. Apresenta temperatura de inicio de fase liquida a
1000 °C e término a 1200 °C, porém apresenta inchamentos apés
esta temperatura. Como vantagens para determinadas aplicagdes, “A”
apresenta formacdo de fase liquida em temperaturas superiores. A
boa caracteristica de fundéncia apresentada pela matéria prima “A”
¢ devido as suas fases feldspéticas.

Tanto as matérias primas “B” quanto “D” apresentaram
quartzo como fase principal, além dos feldspatos, o que explica as
altas temperaturas de fim de sinterizago e a alta refratariedade. Como
“B” possui a fase albita em maior quantidade do que “D”, e esta
possui valores menores de viscosidade que a microclina, a cinética
de sinterizagdo de “B” é maior do que “D”.

Verificou-se que os resultados obtidos através das trés técnicas
de caracterizagdo sio consistentes e complementares.

Como ensaio conclusivo, a(s) matéria(s) prima(s) escolhida(s)
deve ser adicionada A formulacdo j4 existente na produg@o e testada
sob as condigdes especificas de ciclo de queima.
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