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Resumo: Com o objetivo de garantir a qualidade de um produto é necessario realizar um
controle de todos os materiais empregados em sua fabrica¢do. No entanto, o controle de qualidade
efetuado na atualidade sobre os aditivos (ligantes e defloculantes) utilizados na preparagdo de
engobes e esmaltes é, na maioria dos fabricantes de revestimentos ceramicos, escasso e incompleto.

Neste trabalho propde-se um plano de controle para assegurar a qualidade do defloculante mais
utilizado na fabricacdo de engobes e esmaltes ceramicos, o tripolifosfato de sédio (TPF). Sao
estabelecidos os ensaios a serem realizados com a finalidade de caracterizar este defloculante, e
assim evitar alteragdes no processo produtivo causadas por variagdes em suas propriedades.

Para estabelecer os ensaios foi necessario caracterizar diferentes tripolifosfatos de sodio e
estudar como a variagdo de algumas de suas propriedades afeta o comportamento de suspensdes
preparadas com este aditivo, indicando-se os resultados mais relevantes.

Palavras-chaves: defloculantes, tripolifosfatos, esmaltes

9 O tripolifosfato s6dico, assim como todos os polifosfa-
Introdu ¢ao tos, € um bom agente defloculante por atuar das seguintes
Na preparacdo das suspensdes de engobe e esmdn@neiras:
podem ser utilizados diferentes tipos de defloculantes. No * Adsorve-se sobre as particulas provocando a repulséo
entanto, o tripolifosfato de sédio é o defloculante mais ~ entre elas devido ao mecanismo de estabilizacao ele-
empregado de forma generalizadievido a relagéo troesterico.
custo/beneficio. « Elimina os ions floculantes, como o Ca (Il) e o Mg
Aos materiais que sdo utilizados para ajustar as con- (I}, através da formac&o de complexos estaveis com

dicBes reoldgicas das suspensdes, comumente denomi- ©S MESMOS.

nados por aditivos, ndo é comum a realizacdo de nenhum Em ambos os casos, para que o tripolifosfato de sodio
ensaio de controle, devido & baixa proporgado em que s&fia efetivo € necessario que se encontre dissolvido, ja que
introduzidos. Entretanto, seu controle de qualidade se fa$ © @nion 010> que atua. Portanto, as variéveis que podem
necessario em razdo de seu consideravel efeito sobre afetar a solubilidade do tripolifosfato sédico afetardo sua

propriedades das suspensdes e das camadas obtidas a pgﬁﬁacidade defloculante.
delas. Concretamente, sobre o tripolifosfato sédico nao éObten c&o e Caracteristicas
habitual a realizagdo de ensaios para conhecer suas caragr Tripolifosfato Sédico (TPF)

teristicas e poder decidir entre sua introdug&o ou n&o no o )
O tripolifosfato sédico (NaPsOi10) se apresenta, na

processo produtivo. g i oot
Um controle adequado dos tripolifosfatos s6dicos er_temperatura ambiente, sob trés formas cristalinas, duas
q P P elas anidras, denominadas forma | (TPF-I) e forma Il

mitird evitar aqueles problemas derivados de variagdes TQPF'”) e uma terceira hexahidratada (TPE@H A
estado de defloculacdo da suspensdo originados por modligityra das espécies anidras difere na coordenacéo dos

ficagbes nas caracteristicas do produto citado. Para estgstions sédio, totalmente octaédrica na forma I, e

belecer os controles a realizar sobre o tripolifosfato sodic@etraédrica e octaédrica na forma |. Ambas formas sio
€ necessario conhecer seu mecanismo de atuagéo e cofgentificaveis através de espectroscopia de infravermelho,
as caracteristicas do mesmo podem afetar este mecanisndifracdo de raios-X, assim como através de ensaios bas-
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eados na diferente tendéncia a hidratacdo apresentada pl@floculantes das suspensfes de esmaltes e engobes

estas formds ceramicos, com a finalidade de garantir que sua introducéo
Os tripolifosfatos so6dicos comerciais sdo obtidos a parno processo de fabricagdo nao implique em nenhuma

tir de uma suspenséo ou dissolucio de fosfatosfMaii  mudanca nas condigdes de trabalho.

NaHPQy) ou pirofosfatos sédicos (NdaP.0O7, NapP.O7) .

com a relacdo estequiométrica. Esta suspensédo é secg,/laterlals

sendo esta a etapa critica do processo de obtencao, ja que Os tripolifosfatos sodicos utilizados na realizagao deste

a maneira como ¢é realizada e os equipamentos utilizaddgbalho foram fornecidos por diferentes empresas que

condicionam o tamanho e a distribui¢&o dos cristais, fatoregomercializam e consomem este produto. Foram empre-

que determinam em grande medida o rendimento do pragados seis tripolifosfatos sodicos, utilizados usualmente na

cesso. Posteriormente, o material seco é submetido a upieparacdo de engobes e esmaltes, que foram denomi-

processo de calcinacdo, no qual sera determinada definithados: TPF-1, TPF-2, TPF-3, TPF-4, TPF-5, TPF-6.

vamente a conversao a tripolifosfato sédico anidro, assim Para determinar o poder defloculante dos diferentes

como a relacéo entre as formas cristalinas (I e 1l). Finaltripolifosfatos sddicos empregou-se uma suspensao

mente, realiza-se o acondicionamento e separacdo ppreparada com uma argila branca, tipicamente utilizada

tamanhos mediante diferentes técrficas para a preparagdo de engobes, e cuja superficie especifica
A dissolucdo em agua do tripolifosfato sddico estaera de 17,4 fig.

condicionada, sob mesmas condi¢fes de operacao, por doilgrocedimento Experimental

fatores contrapostos estreitamente ligados as formas cris- P

talinas que o constitli N o _ Caracterizagdo dos Tripolifosfatos Sddicos

+ Por uma parte, a solubilidade das propria fases cris-,qystriais

talinas. A forma | € mais sollvel que a forma ll, e esta
dltima é ainda mais soltvel que a forma hexa- A caracterizagéo dos tripolifosfatos sddicos industriais

hidratada. consistiu da determinacéo de sua analise quimica, com o
pbjetivo de conhecer a relacég®; / NaO e a possivel

presenca de impurezas do tipo de estrutura cristalina de que
solvido. A forma | que por um lado apresenta maior€stavam compostos, e de sua distribuicdo de tamanhos de

velocidade de dissolugdo, tem tendéncia a provoca'tPartl’cuIas ou granulos, ja que esta pode afetar a velocidade

uma réapida cristalizacdo da espécie hexahidratad&l® dissolugéo dos mesmos.

Pelo contrario, a forma Il supersatura com facilidade Analise Quimica

e mantém em dissolugéo concentracdes de tripolifos- A determinacdo da composicéo quimica foi realizada
fato superiores a concentracdo de equilibrio, sem qugor espectrometria de fluorescéncia de raios-X por dis-
a forma hidratada seja precipitada. persdo de longitude de ondas, utilizando-se padrdes de

Além do tipo e proporcéo de fases cristalinas, existenfieferéncia que garantem a confiabilidade das medidas.
outros fatores adicionais como a agitagdo, a ordem degdentificacio de Estruturas Cristalinas

adigdo, etc., de suma importancia no processo de dis- A jgentificacéo de estruturas cristalinas dos diferentes
solugdo e possivel cristalizacao da forma hidratada. — yyqjifostatos sédicos foi realizada por difragéo de raios-X
A presenca de impurezas no tripolifosfato s6dico tamya amostra em p6. A partir do difratograma foram identifi-
bém pode afetar, em maior ou menor medida dependenq@qas as fases cristalinas presentes utilizando as fichas
da natureza, a eficacia defloculante. As impurezas maigcpps para fases cristalinas puras.
frequentes que, em ocasides, acompanham o tripolifosfato . = = _ . A
em percentagens de até 1% e que geram-se No processo E)és"'?“'S?aO_ de Tamanhos de Particulas / Granulos
fabricacdo sdo os pirofosfatos gNaP.O7, NaP,07) e _ Aldlstnbuu;éo Qetamgnhos dg particulas_/grénulos dos
trimetafosfatos (NgPsOg). Também podem existir trlpollfqgfatos sadicos foi deterr_mnada por difragéo de Ie_1—
menores quantidades de fosfatos sem reagir, assim con§§'- Utilizou-se o médulo de via seca em que o material
polifosfatos de cadeia larga R0o(NaPQ)n). Por outro alimentao equipamento com sistema de vécup einjecdo de
lado, junto aos tripolifosfatos podem aparecer cloretos &, Ou por queda livre quando se trata de material granulado.

sulfatos, associados & agua introduzida na preparag&o Aedistribuicao de tamanhos de particulas/ granulos final se
produto. obtém segundo a teoria de difracéo de Fraunhofer.

« Por outra, a cristalizagdo da espécie hidratada e po
tanto, a eliminacdo de parte do tripolifosfato dis-

Objetivo Determinagéo da Capacidade Defloculante

O objetivo do presente estudo é estabelecer os controles Com o objetivo de conhecer a capacidade defloculante
a realizar nos tripolifosfatos sodicos empregados comalos tripolifosfatos sddicos ensaiados determinou-se a curva
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de defloculagdo da suspensdo de argila preparada com Também observa-se que as amostras em que nao se
concentragdo em peso de sélidos de 55%. detectou a presenca da forma hexahidratada (TRG)6H

A determinacédo foi realizada descontinuamente séo aquelas cujos contetidos de umidade (Tabela 1) eram
preparando-se uma suspensdo de argila para cada porcémais baixos, o qual parece indicar que estes dois parametros
tagem de defloculante a ensaiar. A preparagéo foi realizadestéo relacionados.
com o emprego de um moinho rapido de laboratorio com  Finalmente, o conteido das formas | e Il deve ser
bolas de alumina, sendo o tempo de moagem de 10 minutqsroporcional & intensidade de seus picos ja que estas duas

O defloculante geralmente é adicionado em formafases pertencem ao mesmo sistema cristalino e o coefi-
solida na carga do moinho. Em outras ocasides, que ser&iente de absorgdo massica das amostras € muito parecido
especificadas ao longo do trabalho, a adi¢éo foi realizadéas composi¢des quimicas sdo similares). Assim, no deflo-
na forma de soluc¢éo, na qual o defloculante se encontraxaulante TPF-5 as formas | e Il estdo em proporgdes simi-
numa concentragao de 2%. lares, os tripolifosfatos TPF-2 e TPF-4 séo praticamente da

ApOs a moagem determinava-se a viscosidade da sufsrma Il e no TPF-3 e TPF-1 as proporgdes das formas | e
pensdo com um viscosimetro de eixo de tor¢éo, estimandd-estdo invertidas (TPF-3 é mais rico na forma | e TPF-1
se sua tixotropia mediante a medida de aumento dea forma ll).

viscosidade da suspensdo apds 6 minutos de repouso. Os resultados da determinagédo da distribuicdo de
R itad tamanho de particulas ou granulos é indicado de forma
esultados resumida na Tabela 3, onde mostra-se o diametro médio

(dso), que corresponde ao tamanho abaixo do qual ha 50%
em volume das particulas, para cada uma das amostras
ensaiadas. Os elevados valores gg abtidos para as

A andlise quimica dos seis defloculantes é apresentaddnostras TPF-5 e TPF-4 indicam que séo produtos granu-
na Tabela 1 junto com o contetido de umidade e a relagdados.
massica FOs / NaO calculada a partir da analise quimica. ~ Cabe esperar que as diferencas em contetido de fases

Tendo-se em conta que a relacdo méassics M a0 cristalinas e de tamanhos de particulas afetem fundamen-
do tripolifosfato sédico puro é de 1,37 (57,9%0Pe talmente a velocidade de dissolu¢cdo em &gua dos deflocu-
42,1% NaO), pode-se concluir que o tripolifosfato TPF-6 lantes, ao passo que as diferengas de composi¢éo quimica
apresenta um contelido muito mais elevado@e # que  afetem sua capacidade de defloculacéo.

o0 tedrico. Portanto, espera-se que a sua efetividade como

defloculante Seja difererﬁ% pois 0 mesmo pode estar Tabela l.COITIpOSiQéO, umidade e rela(;éo massi€s PNaO dos
composto por polifosfatos sodicos de cadeia larga (corfféfloculantes ensaiados.

relagdo massicaBs / NaO maior), ou pode conter, além
de tripolifosfato sédico, outros fosfatos de maior relagao
massica POs / NaO.

O defloculante TPF-5 contém uma percentagem ele-COmMPosicdo NeO 42,0 419 412 404 409 359
vada de cloretos e sulfatos que, conforme comentado anté% em peso) Si0; <003 016 0,11 020 016 <0,03
riormente, sdo anions introduzidos no processo de Cf 008 018 016 <003 14 <003
fabr|ca(;a~o. Considerando que tratam—:%e dg fons _floculan— SO 023 13 15 <010 56 <01
tes® supde-se que este defloculante n&o seja efetivo como
outros de caracteristicas similares que n&o contenham estig"dade (%) 005 079 046 020 006 299
impurezas. P20s / Na2O 1,37 134 138 142 129 1,76

Na Tabela 2 apresentam-se os resultados da identifiT- bela 2 Estrut stal . defloculant d
CaQéO de estruturas CriStaIinas por difragéo de raios-X, quea ela 2.estruturas cristalinas presentes nos defrioculantes ensalados.

sdo expressos como intensidade de um pico representatiVQqsigade (cps)

de cada uma das fases identificadas em nimero de core)-eﬂoc lante TPE. IPEN TPEEHO  NaPG
u - - .
tagens por segundo (cps). a

Caracterizacdo dos Tripolifosfatos Sédicos
Industriais

TPF-1 TPF-2 TPF-3 TPF-4 TPF-5 TPF-6
POs 576 560 567 574 529 631

O defloculante TPF-6 contém, além das formas Il e 771 1197 2820 - —
hexahidratada do tripolifosfato sédico (TPF6H fosfato ~ TPF-2 — 2490 86 —
sédico (NaP@), o que indica que sua maior relagdo mas- TPF-3 2228 1225 112 —
sica ROs / N&O néo se deve a presenca de um polifosfato . , . 2775 . .

de cadeia larga, mas sim ao fato de conter um fosfat(%
sédico, provavelmente proveniente de um processo inade-

2480 2683 — —
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Capacidade Defloculante Para os defloculantes TPF-1, TPF-2 e TPF-3 0s mini-

. mos da curva de viscosidade praticamente coincidem,
Na Tabela 4 e na Figura 1 apresentam-se 0s resultadggyendo-se considera-los igualmente efetivos. No entanto,

da determinagéo da curva de defloculacéo realizada coigs curvas nao sdo totalmente equivalentes. Assim, o TPF-3
cada um dos tripolifosfatos sddicos ensaiados. Para simplita lugar a uma sobredefloculacdo mais acusada (maior
ficar a representacéo dos resultados indica-se somente @gmento de viscosidade com a porcentagem de deflocu-
valores de viscosidade obtidos apds um minuto de repoustante) que a obtida com o TPF-1 e esta € maior que a
ndo indicando-se os valores correspondentes aos seis rsiebredefloculacéo obtida ao se utilizar o TPF-2.

nutos de repouso (tixotropia). Como pode-se observar, cada A efetividade dos defloculantes TPF-5 e TPF-4 & inter-
tripolifosfato sodico se comporta de um modo distinto,mediaria, sendo consideravelmente superior a do TPF-6.

existindo diferencas relevantes entre alguns deles. Apesar do minimo da curva ser atingido com praticamente
A amostra TPF-6 é a menos efetiva, pois o pontoa mesma porcentagem de defloculante, a viscosidade neste

. . . minimo é bastante superior quando utiliza-se o deflocu-
minimo da curva se encontra em valores de viscosidad

. : %8nte TPF-6.
mais altos que os demais defloculantes. i o L o
Efeito das formas cristalinas do tripolifosfato sédico

Tabela 3. Tamanho médio de particula / granulo dos defloculantes ~ Para se determinar os efeitos das formas | (TPF-I) e |l

ensaiados. (TPF-11) sobre a capacidade defloculante do tripolifosfato

sédico foram selecionadas as amostras TPF-2 (forma Il),
Defloculante dso (m) TPF-1 (proporcéo majoritaria de forma Il) e TPF-3 (pro-
TPF-1 27 porcao majoritaria de forma ), as quais ndo encontravam-
TPF-2 20 se granuladas e ndo apresentavam impurezas em
TPF-3 50 quantidade consideravel.

Na Figura 2, representa-se novamente (em trago con-

TPF-4 27 tinuo) as curvas de defloculacdo obtidas com estes trés
TPF-5 345 defloculantes. Observa-se que os minimos das curvas sdo
TPF-6 30 praticamente coincidentes e que a sobredefloculagéo pro-

duzida é mais acentuada quanto maior é a propor¢édo da
Tabela 4.Resultados da determinaco da curva de defloculacgo corforma | do tripolifosfato de sddio empregado. Estes resul-
cada um dos seis defloculantes. tados poderiam ser explicados, levando-se em conta as
diferencas de solubilidade das distintas formas cristalinas;
aformal, que é a mais soltvel, quando dissolve-se provoca

Defloculante (%) TPF-1 TPF-2 TPF-3 TPF-4 TPF-5

0,2 1030 1840 1400 2700 3850 a cristalizagéo da forma hexahidratada, sendo esta a mais
0,3 _ 1000 900 _ _ insoltvel das trés formas. Em consequéncia, quanto maior
0.4 875 1030 1320 1280 1726 o_conteu~do da fprm_a I malor’e 0 tempo necessario pafa a

dissolucgéo do tripolifosfato sodico e, portanto, menor € a
0,6 1180 1100 1980 1600 1780

sua efetividade.
0.8 2000 1200 — — 2275 Para confirmar se as diferencas observadas eram oca-
sionadas pela distinta solubilidade de cada uma das formas

®TPF-1
K & | eTPp-2 3000
c & TPF-3
= MEK P o A
& o THF-4 & L
B OTPF-5 el
2 4000 IF? 000
= & TPF-i =
= I SITIT W " —
A0 & = | S000-
= =
& & -
S KK ] | (M0
| (KK . S
i I
a 0] 02 03 04 05 06 BT OE 09 o 01 0F 03 o4 05 056 0.7 0OF 05 1

w Defloculanie % Defloculame

Figura 1. Curva de defloculacdo dos seis tripolifosfatos sodicos Figura 2. Influéncia da presenga das formas cristalinas TPF-1 e TPF-II
ensaiados. sobre a capacidade de defloculagdo do tripolifosfato sodico.
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cristalinas, procedeu-se a preparacéo de dissolucdes, a utngar a viscosidades similares as obtidas empregando-se o
concentragéo de 2% em peso, dos trés tripolifosfatos sédiripolifosfato sodico de forma Il (TPF-2).

cos selecionados e estas foram utilizadas para a obtengdo Portanto, pode-se afirmar que a presenca das formas
das curvas de defloculacdo. Elegeu-se esta concentracaogistalinas | e Il do tripolifosfato afeta unicamente sua
tripolifosfato sodico por formar uma dissolugdo transpa-elocidade de dissolucdo e, devido a isso, somente se
rente, que ndo ocorria com concentragoes superiores. Nipservam diferengas em sua capacidade defloculante em
Figura 2 representa-se as novas curvas de defloculagédo HFhcessos nos quais ndo se consegue sua dissolucéo total,

trago descontinuo. ] como pode ser o caso da preparagdo de esmalte ou de
Observa-se que as curvas obtidas empregando-se 8Rgobe.

defloc'ula.n'tes dissolvidos sao .pratlcame,nt.e coincidentes, o Com o objetivo de conhecer o efeito da forma hexa-
gue significa que se o tripolifosfato sédico encontra-senidra,[alda realizou-se a secagem em estufa a 110 °C das
totalmente dissolvido, ndo existem diferencas em relacéo a ’ 9 . L
capacidade das formas | e Il. Também observa-se que ost’r a,s que estavam formadas umpamente por tnpghfos-
minimo destas trés curvas apresenta uma viscosidade pd&Lo SOd_'CO (TPF'Z e TPF-3). Pos}e_norm_entg determinou-
tante inferior que as obtidas adicionando-se o defloculant&€ POr diffacao de raios-X as especies cristalinas presentes,
na forma sélida na carga do moinho. Isto indica que durant@PServando que a secagem havia provocado a eliminagao
o processo de preparagdo da suspensdo de argila naodaforma hexahidratada (Tabela 5). A seguir, determinou-
produz a total dissolucéo do tripolifosfato sédico. se a capacidade defloculante das amostras secas, observan-
Para comprovar este fato procedeu-se a preparagéo §8-S€ due ndo se havia produzido nenhuma modificacao
suspensdes de argila empregando como defloculante @Preciavel.
TPF-2 e o TPF-3 em uma proporcéo de 0,8%, ja que é na Comamesma finalidade do caso anterior, submeteu-se
zona de sobredefloculagdo que se observam as maioréggmostra TPF-2 a um processo de hidratacéo baseado na
diferencas da utilizacdo de defloculantes com diferenteglissolugdo e posterior secagem em condi¢des suaves
propor¢gGes das formas | e Il. As suspensdes foran(35 °C durante cinco dias). Para verificar se havia obtido-se
preparadas empregando-se diferentes tempos de moagenfase hidratada, realizou-se uma difracdo de raios-X, cujos
em moinho de bolas de laboratdrio. resultados sé@o apresentados na Tabela 5. Posteriormente
Na Figura 3 indica-se a variagdo da viscosidade dagdeterminou-se a capacidade defloculante da amostra
suspensodes de argila preparadas com 0,8% dos defloculdnidratada, obtendo-se a curva de defloculagéo representada
tes TPF-2 e TPF-3 em fungdo do tempo de dispersdo
empregado. E possivel verificar que quando utiliza-se dabela 5.Estruturas cristalinas das amostras obtidas apés a secagem
amostra TPF-2 a viscosidade da suspensio praticamerifd’ -2 seco e TPF-3 seco) ou hidratacdo (TPF-2 hidratado).
ndo se modifica com o tempo de agitagédo, ao passo que
obtida com o tripolifosfato TPF-3 apresenta uma di-

Ir?tensidade (cps)

minuigio consideravel da viscosidade com o tempo déefloculante TPF TPF-I TPF.6HO
disperséo, tendendo ambas as suspensodes a apresentar U2 seco — 2938 —
mesmo valor de viscosidade ao incrementar-se este tempopF-3 seco 2250 1240 —

Este fato se deve a melhor dissolugéo da forma I (TPF-3}pr_5 1idratado

— — 3956
gue se obtém com o aumento do tempo de agitacédo, dando

LM

ArHMh - .
- & TPF-2 25 ]
= aTPF-3 = ]
= : ; .
o SCHHD — (M ' TPF-2 hidrutado
L] L i
i} = !
- . £ 1
"F 2000 Bl p TPF-2
5 = ) s
v il = i L
= "ﬂ-..____.__ 100
T -
o 10 - .
i 1]
A il
il A 12 135 .| ] 235 Al 5% )

i ml mr m3 nd4 05 & BT DA G
Tempo (min) Yo [helloculanbe

Figura 3. Variagdo da viscosidade com o tempo de moagem (TPF-ZFigura 4. Influéncia da presenca da forma TPFR6+sobre a capaci-

e TPF-3). dade defloculante do tripolifosfato sédico.
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na Figura 4, onde é feita uma comparagédo com a amosteu-se uma difracdo de raios-X, obtendo-se os resultados
anterior ao processo de hidratacao. apresentados na Tabela 6 (TPF-2 calcinado), onde também
Comprova-se que a amostra hidratada, ainda que olse incluem com fins comparativos, o tripolifosfato sodico
tenha o minimo com menores porcentagens de defloctsem calcinar (TPF-2).
lante, produz uma sobredefloculagdo mais acusada que a Na Figura 5 representa-se as curvas de defloculagéo
amostra nao hidratada. O comportamento € similar aobtidas com o tripolifosfato TPF-2 e TPF-2 calcinado.
observado com as amostras que contém quantidades cdsstes resultados confirmam o efeito negativo do NaPO
sideraveis de TPF-I, e possivelmente deve-se ao mesnswbre a capacidade defloculante do tripolifosfato sodico.
efeito, ou seja, a distinta velocidade de dissolu¢éo daforma Com respeito a presenca de impurezas, na Figura 1

hexahidratada em compara¢édo com a forma TPF-II. aprecia-se que o tripolifosfato TPF-5 tem uma efetividade
Efeito de outros compostos que acompanham o intermediaria entre o TPF-6 e os restantes. Este fato pode
tripolifosfato sédico estar relacionado com dois efeitos: por encontrar-se granu-

Neste tépico, analisa-se o efeito da presenca de NaP dq € pela presenga de sulfatg €M Sua composicao, Ja que
. ; avia comprovado-se por gravimetria, que tratavam-se de
e de sulfatos sobre a capacidade defloculante, visto que Lo .
i o~ ulfatos solGveis, que se comportam como substancias
estas impurezas em algumas ocasiées acompanham o {fi- ~ ;
. " oculantes das suspens6es argiltsas
polifosfato sédico. - . .
) ~ . Com o objetivo de eliminar o efeito do tamanho do
Ao examinar as curvas de defloculacédo (Figura 1) e os . ~ . N
e . o ranulo, procedeu-se a preparacao de uma dissolucéo, com
dados de difracao de raios-X (Tabela 2) verifica-se que ~ ) .
. . concentracdo em peso de 2%, a partir da qual determinou-
defloculante menos efetivo daqueles ensaiados (TPF-6) € ~ .
. . . se a curva de defloculacdo da argila, obtendo-se os resul-
precisamente o que contém a fase NaROnsiderando a N : . )
X ; . tados indicados na Figura 6. Na mesma figura, incluem-se
baixa capacidade defloculante dos fosfatos monoméri- )
9 S 0s resultados obtidos com uma amostra (TPF-1) de com-
co$® cabe esperar que a menor efetividade do TPF-6 & . > .. . .
. posicao similar a TPF-5, porém sem conter sulfatos. Ob-
devida a presenca de Na®O . i .
R . . . serva-se que partindo-se das amostras dissolvidas, o
O NaPQ néo é utilizado habitualmente como matéria

. ~ e L .~ “tripolifosfato TPF-5 é menos efetivo que o TPF-1, confir-
prima para a obtencéo de tripolifosfato sodico, o que indic

dIC%ando o efeito floculante das impurezas-20
que esta fase deve ser gerada no processo de calcinagao.

Para comprovar este fato realizou-se a calcinacdo do TPF-Zfeito do tamanho de particula / aglomerado

durante 2 horas a 450 °C. Com a amostra calcinada, reali- Com o objetivo de determinar a influéncia do tamanho
de particula ou aglomerado do tripolifosfato sédico

Tabela 6.Estruturas cristalinas presentes do TPF-2 calcinado e serelegeram-se duas amostras que apresentavam praticamente

calcinar. as mesmas estruturas cristalinas (principalmente TPF-II),

estando uma delas granulada (TPF-4) e a outrando (TPF-2).

Para eliminar o efeito do tamanho de particula, ambas

Intensidade (cps)

Defloculante TPF-I TPF-Il_ TPF.6HO NaPQ amostras foram dissolvidas em agua, a uma concentragio
TPF-2 — 2490 86 — de 2% em peso e procedeu-se a determinacéo das respecti-
TPE-2 calcinado _ 1376 _ 1129 vas curvas de defloculggao da argila. Na Figura 7 indicam-
se 0s resultados obtidos. Como pode-se observar, ao
HHHP ] L .
! s TRE-1
= 251HF- " — ! '._. aTPF-5
o TPF-2 calcinado I ; L |
& . " o E kY ~
= 20NN}~ 5 L ey . b .
= - == ~ . -~
'. 3 : Ll L
E; 131Kk 5 '.‘ TPE-27 ';: [RECIE: |"- .-_.-"'--
Py hS " 2 i e
= UMM+ —— S 1000 " o -':'
Tz
S0 A .\,.-\.:1- - e =" =l
- — Salido
Bomws="T N - = o
1l 4 . . > . . i+ = - - - ¥
b [V e iid i i i i 1,2 14 I8} (1] 1
% Defloculante % Defoculanie

Figura 5. Influéncia da presencga de Nag*dbre a capacidade deflo-

Figura 6. Influéncia da presenca de sulfatos sobre a capacidade
culante do tripolifosfato sédico.

defloculante do tripolifosfato sédico.
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— « Arealizacdo de um ensaio de difracao de raios-X com
’ i o0 objetivo de conhecer as formas cristalinas do tripoli-
fosfato sédico e a presenca de outras formas cristalinas

como o fosfato sédico.

A determinacdo de sua distribuicdo de tamanho de
particulas ou de granulos, especialmente para os pro-
dutos granulados.

Estes ensaios ndo sdo rapidos e baratos, em especial
para as empresas que néo dispdem dos equipamentos ade-
e R guados para sua realizagdo. A determinacdo da umidade é
0 — um ensaio sensivel e que indica a presenca da forma hexa-
4 05 05 07 0E 0 hidratada (TPF.64D). Se o produto € granulado, pode-se
realizar um controle de sua distribuicdo de tamanho de
agrémulo por peneiramento a seco. No entanto, aconselha-se
como método de controle a obtencao da curva de deflocu-
lacao visto que tem-se comprovado que as variagdes detec-
empregar-se as dissolucdes obtém-se curvas de deflocidas na mesma indicam a existéncia de mudancas nas
lacdo similares. Portanto, pode-se concluir que a utilizagapropriedades do tripolifosfato sédico.
de amostras granuladas atrasa a solubilizacdo da amostra
portanto, confere uma menor efetividade do defloculante

quando este € adicionado na forma sdlida. _ _ _
. Direcdo Geral de Tecnologia e Seguranc¢a Industrial do
Conclusdes Ministério de Industria e Energia pela subvencio con-
Determinou-se a capacidade defloculante de tripolifoscedida dentro do programa ATYCA para a realizagdo do
fatos sédicos empregados industrialmente para @rojeto: “Unificacdo da metodologia para o controle de
preparacao de suspensdes de engobe e esmalte, podendonsaidade das matérias primas empregadas na fabrica¢é@o
comprovar a existéncia de importantes diferengas entrdos vidrados cerdmicos’em que parte dos resultados séo
eles. apresentados neste trabalho. Além disso, desejamos ex-
Estas diferencas observadas devem-se as seguintpgessar nosso agradecimento as empresas ESMALGLASS,
causas: S.A., GRES DE NULES, S.A., GUZMAN MINERALES,
» A presenca das diferentes formas cristalinas (TPF-IS.A., JOHNSON MATTHEY CERAMICS, S.A., MARIO
TPF-1l e TPF.6HO) em que o tripolifosfato sédico PILATO BLAT, S.A., QUIMIALMEL, S.A., ROIG
pode apresentar-se. Estas formas exibem distintaSERAMICA, S.A. e TAU CERAMICA, que estéo colabo-

velocidades de dissolugdo, podendo conferir resulfando ativamente para a realizagdo do mencionado projeto.
tados distintos, dependendo das condi¢cdes de ope

T !

i)

15000

scosidade (cP)

!

LN

%o Delloculanle

Figura 7. Influéncia do tamanho de particula ou aglomerado sobre
capacidade defloculante do tripolifosfato sédico.
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Quando o tripolifosfato sddico vem acompanhado de
fosfato sédico (NaPg) sua efetividade € menor em

razdo da menor capacidade defloculante deste com-

posto.

A presenga de sulfatos como impurezas nos tripolifos-
fatos sodicos também reduz a efetividade deste deflo-
culante devido ao caréter floculante deste anion.

A capacidade de defloculacdo de um tripolifosfato
sédico pode variar, dependendo das condi¢bes de
operacao, em funcao do tamanho do granulo.

Tendo em vista os resultados obtidos pode-se concluir
gue um controle completo dos tripolifosfatos sddicos
deveria conter:

A determinacao de sua composicdo quimica, que nos
indica se a relacag®s/ NaO é adequada e se exis-

tem impurezas como sulfatos ou cloretos em sua com-
posicéao.
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