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Resumo: Um dos requisitos de qualidade das placas ceramicas para uso da construcdo civil € a planaridade. A
obtencdo dessa caracteristica pode ser prejudicada em funco a ocorréncias de deformagdes piropldsticas durante
a etapa de queima. A presenca de fase liquida na queima favorece o fluxo viscoso impulsionado pela for¢a da
gravidade. A quantidade e viscosidade da fase vitrea s@o varidveis que influenciam a deformacéo piroplastica. O
tipo de fase refratdria presente na microestrutura também pode alterar o comportamento durante a queima. No
presente trabalho se formulou composi¢des de massa com 40% de feldspato, fase fundente. Os 60% restantes
foram distribuidos entre quantidades complementares de caulinita e quartzo, fases refratarias. Além disso, dois
tipos de feldspatos foram considerados, um com tendéncia a desenvolver menor viscosidade de fase liquida e outro
com maior viscosidade. Os corpos-de-prova foram queimados em cinco temperaturas distintas. A medida que
aumenta a quantidade de caulinita menor a deformacao piropldstica. O efeito mais relevante foi obtido devido ao
desenvolvimento de mulita primdria interconectada, a partir de aproximadamente 30% em peso de caulinta. Nesta
condi¢do também se observa menor dependéncia frente a variacdo de temperatura e frente ao tipo de feldspato.
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1. Introducgao

As placas ceramicas destinadas ao revestimento de pisos e paredes
(revestimentos ceramicos) sdo produtos normalmente obtidos através
de compactagdo a partir do po, previamente preparado por mistura
€ moagem, via seca ou via Umida, de matérias-primas, esmaltacdo
e queima. As normas nacionais' e internacionais® classificam as di-
ferentes classes de revestimentos ceramicos em fun¢do da absor¢do
de 4gua (AA). As classes existentes sdo: Bla, 0,0-0,5% (AA), deno-
minados porcelanatos; BIb,0,5-3% (AA) denominados como grés;
Blla, 3-6% (AA), denominados normalmente como monoqueima,
mas ¢ também ¢ um produto tipo grés; BIIb, 6-10% (AA), também
denominado monoqueima porém ¢ um material do tipo semi-gres;
BIII, >10% (AA), denominado monoporosa.

Independente do tipo de produto eles sdo formados basicamente
por uma mistura triaxial de argilomineral, quartzo e feldspato®. A
quantidade e tipo de cada um dos trés componentes dependem da
tipologia de produto desejada. Outros tipos de matérias-primas podem
ainda ser incorporados, seja como auxiliares de gresificagdo ou como
formadores de poros*. Dessa forma os revestimentos ceramicos podem
ser considerados como uma ceramica triaxial. A Figura 1 apresenta
um diagrama qualitativo onde se posiciona demais tipos de materiais
ceramicos triaxiais.

O quartzo e o feldspato constituem a fragdo de particulas grossas
de comportamento nao-plastico. Em fungao disso, durante o processo
de compactagdo, assumem um importante papel frete ao empacota-
mento das particulas juntamente com as argilas. Na secagem eles
facilitam a saida da dgua do interior da pega amenizando a formagao
de trincas. Na queima estes materiais se comportam de modo oposto.
O feldspato funde total ou parcialmente a partir de aproximadamente
1000-1100 °C, dando origem a fase liquida que acelera a sinterizagdo
(gresificacdo). Ja o quartzo ndo sofre nenhuma mudanca de estado
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fisico, permanecendo sélido e praticamente sem se dissolver na fase
vitrea, dado o tamanho de particula, temperatura e velocidade dos
ciclos de queima praticados industrialmente.

Os argilominerais sao materiais de granulagao fina por natureza,
proporcionam plasticidade durante a etapa de conformacao, resistén-
cia mecanica antes e ap6s a secagem. Ainda durante a conformagio
facilitam o empacotamento entre as particulas, pois ocupam os espa-
¢os vazios deixados pelas particulas ndo-plasticas’. Durante a queima,
dependendo das fases mineral6gicas constituintes, podem formar fase
liquida e também promover o processo de sinterizacdo. Este é o caso
dos argilominerais ricos em ilita, por exemplo, que contém oxidos de
metais alcalinos na sua composi¢do. Existem os argilominerais que
se comportam de modo refratario durante a queima, como é o caso
da caulinita, principal fase encontrada nos caulins.

Os argilominerais sio importantes fontes de alumina (ALO,) e
silica (SiO,) e formam estruturas amorfas (do tipo espin¢lio) apos a
saida da agua de constituicdo durante a queima. Conforme prevé o
diagrama de fase A1,0,-SiO,, a tendéncia termodinamica ¢ a formagao
de mulita (3A1,0,.2Si0,). Existem dois tipos principais de mulita a
primaria e a secundaria. A primaria se forma diretamente a partir
do espinélio e a secundaria depende da cristalizagdo a partir dos
componentes presentes na fase liquida, este segundo constitui um
processo mais lento. Os argilominerais de comportamento fundente
dao origem a fase vitrea antes da cristalizagdo massiva de mulita,
como resultado normalmente pouca mulita primaria e secundaria se
formam. Ja os argilominerais de comportamento refratario formam
prioritariamente mulita primaria em quantidades razoaveis®.

Um dos principais atributos de qualidade dos revestimentos
ceramicos diz respeito a planaridade das placas. Durante a queima
podem ocorrer desvios dessa planaridade em funcdo de problemas de

17



Quartzo/inerte

Porcelana

semivitrificada
Porcelana

elétrica

Porcelana

dura Porcelanato

Revestimento

vitrificado -
Ceramica
Revestimento pariana

poroso de parede Porcelana

dentdria

Argilomineral/plastificante Feldspato/fundente

Figura 1. Representacdo das faixas de composi¢do mineralégica de materiais
ceramicos triaxiais®.

deformacao piroplastica. O objetivo do presente trabalho ¢ avaliar a
influéncia da composi¢do da massa, conteudo de caulim e quartzo,
sobre a deformagao piroplastica de placas ceramicas.

2. Deformacao Piroplastica

Entende-se por deformagao piroplastica um desvio permanente na
planaridade de um material ocorrido a elevada temperatura por agao
da forga da gravidade*’’. Esse desvio € devido ao fluxo viscoso da fase
liquida que se forma durante a queima. Quanto maior a quantidade de
fase liquida e menor sua viscosidade, maior a tendéncia de deforma-
¢do. Estes fatores estdo relacionados com o tipo de agente formador
de fase vitrea que se dispde como matéria-prima. Quanto maior o
peso atémico dos 6xidos dos metais alcalinos, K,O >Na O > Li,0,
maior tende a ser a viscosidade da fase liquida®.

Quanto maior a temperatura e o tempo de permanéncia na
queima, menor a viscosidade e maior a quantidade de fase vitrea,
portanto, maior sera a deformagao. A porosidade a seco dos produtos
também interfere na deformacdo: quanto maior a quantidade inicial
de poros (menor a densidade aparente a seco) maior a tendéncia de
deformagao.

Em laboratoério a deformacdo pode ser facilmente identificada
em fungdo do arqueamento de um corpo-de-prova*’?, conforme
indica a Figura 2. Desse modo, quanto maior a flecha de curvatura,
maior a deformagao piroplastica. A partir da medida dessa flecha de
curvatura (S), da espessura da peca (%), da distancia entre os apoios
(L), se determina o indice de piroplasticidade (/P) pela Equag@o 1,
dado em cm™.

_3.S-h?

P== M

Nos fornos industriais para revestimentos ceramicos as pegas
sd0 movimentas sobre rolos refratarios. Mesmo néo estando paradas
sobre eles, existe a atua¢do da forga da gravidade e os desvios podem
se manifestar de diferentes modos, como exemplifica a Figura 3. A
falta de conformidade entre a distancia de separagao dos rolos ¢ as
dimensdes das pegas pode piorar os efeitos da piroplasticidade.

3. Procedimento Experimental

3.1. Planejamento experimental das misturas

Para este estudo foram utilizadas matérias-primas de uso indus-
trial. Um caulim plastico in-natura (C) como fonte de caulinita, um
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Figura 2. Representacido da medida laboratorial da deformagdo piroplds-
tica.
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Figura 3. Representacdo da manifestagio industrial da deformacao piroplds-
tica. (adaptado da referéncia 10).

quartzo (Q), um feldspato sédico como fonte de albita (F.A, 6,7% de
Na,O) e um feldspato misto (F.E) contento ortoclésio (1,4% de K,0),
albita (4,4% de Na,O) e espudomeno (1,4% Li,0). O posicionamento
de cada uma das matérias-primas dentro do diagrama das ceramicas
triaxiais esta apresentado por figuras achuradas na Figura 4. Todas as
materiais-primas apresentavam contaminagdes principalmente com
quartzo, por esta razao os pontos ndo estao localizados nos vértices
do triangulo eqiiilatero.

A partir de misturas destas materiais-primas ¢é possivel obter qual-
quer composicdo dentro da area do triangulo (t1) cujos vértices sdo
delimitados por a cada matéria-prima, Figura 4. No entanto, muitas
dessas formulagdes possiveis ndo sdo interessantes do ponto de vista
industrial para a fabricagio de revestimentos ceramicos. Entre todas
as combinagdes possiveis resta um triangulo ainda mais restrito,
(t2) Figura 4, onde se podem formular massas para este fim. Dentro
desse triangulo formulou-se 4 composi¢des procurando-se manter
a fragdo massica das fases feldspaticas em 40%. Assim os graus de
liberdade foram: o tipo de feldspato (F.A ou F.E) e as quantidades
complementares de caulinita (17 a 37%) e quartzo (43 a 23%), con-
forme indicado na Figura 4.

O proposito principal do planejado das formulagdes com este
intervalo de variagdo foi alterar a condi¢do de empacotamento das
particulas. Segundo as leis classicas do empacotamento de particulas
finas e grossas®, com aproximadamente 30% de finos e 70% de gros-
sos se obtém a condigdo de maximo empacotamento. Nesse ponto
existe uma quantidade de finos suficiente para preencher os espagos
existentes entre as particulas grossas. Desse modo se tentou produzir
desde condigdes onde ndo havia particulas finas o suficiente (17 ¢ 24%
de caulinita) até condi¢des onde havia (30 e 37% de caulinita). A
Figura 5 representa esquematicamente os dois extremos.

3.2. Preparagéo e caracterizagdo dos copos-de-prova

Cada matéria-prima foi moida individualmente via imida até a
obtengdo de residuo entre 3 e 3,5% em peneira com abertura 45 wm.

Ceramica Industrial, 12 (6) Novembro/Dezembro, 2007



Quartzo

\ Quartzo (Q)

17% Caulinita
43% Quartzo
40% Feldspato

Albita (F.A.)
) Albita, Espudomeno,
“\Ortoclasio (F.E.)

~37% Caulinita ",
* 23% Quartzo
40%-+Feldspato

Caulim (C)/ [

Caulinita Feldspato

Figura 4. Representacgdo grafica triaxial das matérias-primas e formulacoes
estudadas.

Finos suficiente

‘ Quartzo ' Feldspato

Figura 5. Representacdo esquemadtica de extremos do empacotamento de
particulas reproduzidos com as formulagdes estudadas.

Finos insuficiente

£7 Caulim

Em seguida foram secas em estufa até peso constante, desagregadas
e peneiradas em peneira com abertura de 65 um. As formulagdes
foram preparas em quantidade de 500 g e homogeneizadas via imida
em misturador de alta velocidade por 10 minutos. Em seguida foram
secas em forno de microondas, novamente desagregadas e peneiradas
em peneira de 65 um.

O pd com 7% de umidade foi compactado em prensa laboratorial
a 39 MPa (400 kgf/cm?) de pressdo, em estampo com dimensdes de
80 x 20 mm e aproximadamente 20 g de p6. Apds a secagem em
estufa a 110 °C até peso constante os corpos-de-prova foram quei-
mados em forno a rolo laboratorial em ciclo de 60 minutos em cinco
temperaturas maximas distintas (1140, 1160, 1180, 1200, 1220 °C).
A passagem pelo forno foi feita apoiando as pega de dois modos
distintos: a) sobre pacas refratarias planas; e b) sobre cutelos para
que fossem submetidas a agado da forga a gravidade e deformassem
livremente, Figura 2.

Foram realizados ensaios de densidade aparente a seco por em-
puxo em mercurio; retracdo linear de queima através de medidas di-
mensionais com paquimetro; absor¢ao de agua apds imersao por duas
horas em agua fervente; determinacao do indice de piroplasticidade
ap6s a medida da flecha de deformacao realizada em dataplucometro
digital com resolug@o de £0,01 mm.

4. Resultados de Discussao

4.1. Avaliagdo da compactagédo

Na Figura 6 estdo apresentados os resultados de densidade apa-
rente a seco em funcdo do teor de caulinita para todas as formulagdes
estudadas. Pode-se observar que a medida que aumenta o teor de
caulinita a densidade aparente aumenta em fungdo de um melhor em-
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Figura 6. Densidade aparente a seco em fungdo do percentual de caulinita
das formulagdes estudadas.

pacotamento de particulas. A partir de 30% de caulinita este aumento
ndo ¢ tdo intenso, pois nessa condi¢ao as particulas de caulinita ja se
encontram em quantidade suficiente para preencher os espacos entre
as particulas grossas e desse modo percolar na microestrutura'’. A
densidade baixa do caulim compactado individualmente demonstra
que com excesso de finos o empacotamento volta a ser prejudicado.
Os resultados também apontam que o feldspato F.E. apresentou
maior densidade que do feldspato F.A. Possivelmente a condigao
da distribui¢@o de tamanho de particulas resultou mais adequada ao
empacotamento.

4.2. Avaliagdo da sinterizagao

Os graficos da Figura 7 apresentam os resultados de retracdo
linear de queima em fungdo da temperatura maxima de queima para
todas as formulagdes estudadas. A medida que aumenta a temperatura
de queima aumenta a retragao linear em fun¢ao da maior quantidade
de fase liquida formada e o conseqiiente preenchimento dos poros.
Outra tendéncia natural da sinteriza¢do é que quanto menor a quan-
tidade de poros menor a retragao linear de queima.

Analisando os resultados das formulagdes que continham o
feldspato F.A., para temperatura de queima até 1180 °C, as formu-
lagdes com maior densidade a seco foram justamente as que mais
retrairam. Este comportamento, aparentemente contrario da tendéncia
natural, € possivel ja que na sinterizagdo em presenca de fase liquida
os poros de menor tamanho sdo preenchidos mais rapidamente em
fungdo da maior capilaridade existente. Assim, nos primeiros mo-
mentos da sinteriza¢do as composi¢des com poros menores, mesmo
que com menor quantidade total de poros (maior densidade a seco)
tendem a retrair mais. A medida que o processo avanga (tempera-
turas >1200 °C) e ja ndo resta muitos poros a serem preenchidos a
tendéncia natural volta a ser observada.

Com base no exposto no paragrafo anterior, e analisando os re-
sultados obtidos com o feldspato F.E. observa-se que: Mesmo com
densidade aparente a seco maior a retragao neste caso foi maior que
as formulag¢des com o F.A; este comportamento indica que a carac-
teristica da fase liquida produzida pelo feldspato F.E ¢ ser menos
viscosa, portanto, preenche os poros com maior rapidez; ¢ possivel
que também exista uma maior quantidade de fase liquida formada em
comparacdo com o F.A numa mesma temperatura de queima. O fato
do feldspato F.E ser mais enérgico faz com que mesmo a 1140 °C a
sinterizagdo ja se encontre num estado avancado. Em virtude disso
se observa que a medida que a densidade aparente diminui aumenta
a retragdo linear de queima, tal como se espera.
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Figura 7. Retragio linear de queima em funcdo da temperatura para todas
as formulagdes estudadas.

Apesar de muito refratario, os corpos-de-prova confeccionados
puramente com o caulim, resultaram em maior retragdo linear de quei-
ma. Neste caso ocorreu uma combinagao de dois fatores: a) a menor
densidade aparente a seco dessa composicdo; e b) apesar da maior a
quantidade de poros eles sdo menores que os poros das demais formu-
lagdes e favorecem a sinterizagdo. Em fun¢do da minima quantidade
de fase vitrea formada, mesmo que a retragdo tenha sido elevada nao
foi suficiente para reduzir os valores de absor¢ao de agua (15-20%,
contra 4-18% para F.A e 0,4-11% para F.E.).

4.3. Avaliagdo da deformagéo

A Figura 8 apresenta os resultados de indice de piroplasticidade
em funcao do teor de caulinita para todas as formula¢des estudadas.
Analisando-se os resultados para o feldspato F.E., verifica-se que o
indice de piroplasticidade diminui acentuadamente em func¢do do
aumento do teor de caulinita até valores de 30%. A partir de 30% a
diminui¢ao observada ndo foi significativa. Mesmo assim se pode
dizer que a caulinita ¢ mais eficiente que o quartzo quanto a redugao
da piroplasticidade. Este resultado é uma conseqiiéncia direta do em-
pacotamento das particulas durante a conformagao. A partir de 30%
de finos (caulinita), ja existe uma interconexao entre estas particulas.
Durante a queima a caulinita se transformara principalmente em mu-
lita primaria que forma um esqueleto refratario que suporta grande
parte da deformacdo. Dado o tamanho das particulas de quartzo ¢
mais dificil que estas possam interconectar-se e gerar o mesmo efeito.
A mesma tendéncia se observa para o feldspato F.A.

A presenca de caulinita ainda resulta em outro importante bene-
ficio. Para ambos os feldspatos se pode observar que a deformagao
aumenta com a temperatura. Essa relacdo de dependéncia é muito
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Figura 8. Indice de piroplasticidade em fungdo do teor de caulinita para todas
as formulagdes estudadas.

mais acentuada quando a formulagdo possui menor quantidade de
caulinita. As formulagdes com particulas de caulinita interconectadas
sdo mais robustas frente a variagdes de temperatura.

4.4. Comparagéo envolvendo os feldspatos

O grafico da Figura 9 demonstra uma correlagio entre o indice de
piroplasticidade em fungao da absor¢ao de dgua. Esta representacao
¢ particularmente interessante porque os produtos queimados sdo
classificados de acordo com sua absorc¢ao de agua. Desse modo, dizer
que uma massa ¢ mais piroplastica que outra faz mais sentido quando
elas possuem a mesma absor¢@o de agua. Como os corpos-de-prova
foram queimados em distintas temperaturas, obtiveram-se valores
de absor¢ao de agua correspondentes a praticamente todas as classes
de revestimentos ceramicos. Levando em consideracdo um valor de
5% de absor¢do de 4gua observa-se, novamente, que a 0 aumento
da proporg¢ao de caulinita, em detrimento a de quartzo, diminui sig-
nificativamente a deformacao piroplastica. Fica claro também que o
emprego do feldspato F.E. proporciona maior deformagdo, mesmo
que para obter os 5% de absor¢do seja necessaria menor temperatura
de queima. Por outro lado, quando a quantidade de caulinita supera
os 30%, as diferencas entre os feldspatos se reduzem drasticamente.
Assim, a microestrutura interconectada da mulita ameniza as dife-
rencas entre as viscosidades da fase liquida.

5. Conclusao

A caulinita incorporada, na composicao através do caulim, é mais
eficaz que o quartzo na reducdo da deformagdo piroplastica. Esse
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