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Resumo

O comportamento tecnoldgico de amostras de porcelanato durante o carregamento e prensagem de grandes
formatos depende das propriedades reoldgicas dos pés atomizados e de como a compactagdo as afeta. Apesar
de que as informacdes publicadas ddo uma ideia das caracteristicas dos pds para placas cerdmicas secos por
atomizacao, ndo ha dados disponiveis sobre os suportes produzidos por tecnologias inovadoras para grandes
formatos (>4 m?). Desta forma, foi realizado um estudo sistemadtico das propriedades e do comportamento de
pods secos por atomizagdo para grandes formatos. Foram caracterizados 11 pés atomizados industriais segundo
suas caracteristicas intrinsecas (distribuicao de tamanho de particulas e de aglomerado, distribui¢do de forma e
umidade em func@o do tamanho do aglomerado); as propriedades reoldgicas (fluxo massico, angulos estaticos e
dindmicos de repouso, densidade aparente sem compactar e apds compactagdo); comportamento em compactagao
(curvas de densidade aparente, porosidade intergranular e intragranular em funcdo da carga aplicada); e
comportamento na queima, com objetivo de mostrar qualquer efeito de densidade aparente a seco sobre a
contracdo e da densidade aparente sobre as amostras queimadas. Foi observado o efeito destas caracteristicas
intrinsecas sobre a fluéncia e compressao dos pds, bem como as relacdes mutuas entre os parametros reoldgicos.
Foram produzidas duas classes amplas de pds atomizados com uma distribuicdo de tamanho de aglomerado
mais fina e mais grossa. Os resultados mostram que os pés ceramicos fluem livremente, com propriedades
reoldgicas que variam em um intervalo bastante estreito, o que dificulta estabelecer correlacdes estritas entre
os diferentes métodos. A fluéncia depende, em grande medida, da apari¢do de agregados mais grossos, com
forma irregular, que derivam da coalescéncia de trés ou mais aglomerados separados. As caracteristicas das
pecas cruas afetam as amostras queimadas, em particular no que se refere a cinética de densificagcdo e a
contracdo, embora as diferencas iniciais diminuam durante a queima. O rendimento das amostras secas por
atomizagdo, durante a compactagdo, € essencial para controlar a uniformidade da porosidade e da densidade
aparente, repercutindo nas propriedades finais das placas. As tensdes residuais podem estar relacionadas as
contrac¢des diferenciais durante a queima, causadas por gradientes de densidade.
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1. Introducgéao

de Hausner [8, 11, 13, 14]; e fluxo de massa através de
um orificio [6].

A compactacdo do pd ¢ um passo chave na
fabricacdo de placas ceramicas. Rege a distribui¢do
espacial e quantitativa da porosidade em produtos crus
e semiacabados secos. Estas caracteristicas controlam
a resisténcia mecanica das placas ndo queimadas, além
da contracdo na queima e a microestrutura final em
relagdo a porosidade residual [15, 16]. Isto ocorre para
grandes formatos obtidos com tecnologias inovadoras
de compactagdo [3, 4, 17] e em placas ou muito finas ou
muito espessas [18, 19]. O comportamento na prensagem

A forma como os p6s atomizados fluem ao sair do carro
alimentador e se depositam em uma matriz ou em uma
correia afeta a estrutura das placas cruas, principalmente
sua densidade aparente e a resisténcia mecanica [1, 2].
Este comportamento depende das caracteristicas dos
pos atomizados, como a distribuicdo do tamanho do
aglomerado, a forma dos granulos e a distribuicao da
umidade em fungdo do tamanho do aglomerado.

Desta forma, existe um preocupagdo crescente no
setor ceramico com as propriedades reoldgicas dos pos
atomizados que possam determinar adequadamente seu

comportamento durante o carregamento e a compactagao,
principalmente para grandes formatos [3, 4]. A reologia
do pd pode ser medida segundo distintos métodos [5-7].
Entre eles estdo: angulo estatico de repouso [8-11];
angulo dinamico de repouso [12]; densidade aparente
sem compacta¢do, densidade apds compactacao e indice
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de corpos ceramicos depende das caracteristicas dos pds
atomizados (distribuicdo do tamanho do aglomerado,
forma do granulo e resisténcia mecanica, porosidade) e
da forma como a matriz ¢ carregada (ou se deposita sobre
a esteira) e como os granulos se reorganizam sob uma
pressao crescente [20, 21].



Pouca atengdo foi dada as caracteristicas dos pos
atomizados pelo setor cerdmico: em primeiro lugar,
ao grés de pasta vermelha [22, 23] e, em seguida, ao
porcelanato [24, 25]. Porém ndo existe um panorama do
comportamento reologico dos pos atomizados utilizados
na fabricagdo de porcelanato de grande formato.
Por outro lado, o comportamento em compactagao
de pos atomizados desde sempre ¢ um objetivo na
pesquisa de ceramica avangada [20, 21, 26, 27] bem
como de placas ceramicas [1, 2, 22, 28]. O interesse
pela pesquisa em porcelanato tem aumentado na ultima
década [2, 24, 25, 29-32]. As informagdes publicadas
mostram dados sobre a distribui¢do de tamanho do
aglomerado, a porosidade, a resisténcia mecanica ¢ a
microestrutura de pos atomizados junto as curvas de
compactagio e as caracteristicas das placas prensadas,
p-ex., densidade aparente, anisotropia, microestrutura,
distribuicao de tamanho de poro, e sua dependéncia em
relagdo aos parametros de processamento.

O objetivo deste estudo preliminar é descrever as
caracteristicas reologicas principais de pastas industriais
e fazer uma descri¢do do comportamento de compactagao
de pos atomizados usados para a fabricagdo de placas
grandes de porcelanato. Os objetivos sdo: a) entender que
parametros sdo significativos no caso de porcelanatos de
formato grande, e b) construir uma base de dados para
modelar o comportamento reoldgico dos pds ceramicos
atomizados.

2. Procedimento Experimental

Foram selecionadas 11 amostras de pds atomizados
de porcelanato usados na fabricagdo de placas de grade
formato, que foram caracterizadas por suas propriedades
fisicas e reoldgicas. As caracteristicas determinadas foram:
distribuigdo de tamanho de aglomerado por peneiramento

Angulo estatico de repouso

a seco (malhas de 1 e 0,1 mm), forma dos granulos
(microscopia optica de fragcdes peneiradas com analise
modal de micrografias) e distribuicdo da umidade em
fung@o do tamanho do aglomerado (diferenga de massa
de fragdes umidas e secas para cada fragdo peneirada).

Foi pesquisada a reologia do p6 pela determinacao de
(Figura 1): angulo estético de repouso, a_ [9], e 4ngulo
dinamico de repouso, a, [12]; densidade aparente sem
compactacao (pap), densidade compactada (pwmp) e indice
de Hausner, IH [8]; indice de fluxo méssico (I, ) com o
uso de um copo Ford.

Foi pesquisado o comportamento em compactagdo
em fun¢do da pressdo uniaxial até aproximadamente
800 kgf/cm? (80 MPa) com prensas hidraulicas de
laboratorio. Os moldes tinham uma dimensdo L_ de 50 mm
(diametro) e de 110 x 55 mm. As amostras prensadas
foram caracterizadas medindo-se sua massa e suas
dimensodes (largura x comprimento X espessura = volume).
A densidade aparente a cru foi determinada pelo indice
de massa/volume. O indice de compressibilidade de Carr

foi calculado como IC=100(Vm -Vp)/ Vp, onde V_ ¢ o

volume da matriz preenchida com o po6 e v, ¢ o volume
da amostra prensada.

A evolucdo microestrutural foi determinada pela
observagdo da superficie normal em relagdo ao eixo
do compacto, em um microscopio 6ptico. O volume
da cavidade interna dos pds secos por atomizagdo foi
estimado em quatro fragdes de tamanho ao se cortar os
aglomerados, previamente colados em cartolina, e ao se
medir o tamanho relativo do granulo ¢ a cavidade, também
por microscopia optica.

Foi avaliada a distribui¢ao de tamanho do aglomerado do
atomizado das amostras prensadas a 50, 75, 150 e 300 kgf/cm?.
As amostras foram secas anteriormente em uma camara
para porosimetria por inje¢cdo de mercurio a 2 kbar
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Figura 1. Métodos de determinacio das propriedades reoldgicas dos pds atomizados.
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(correspondente a didmetro de poro de ~50 nm). Além do
tamanho de poro, foi determinado o volume de poro
(VP), a densidade aparente (DA) e a porosidade aberta.
A compressao da amostra (Cp) durante o ensaio, calculada
como C,, =VP-[(1 /DA)-(1 -DR)], foi atribuida ao colapso
da cavidade interna. A densidade real (DR) dos corpos
foi determinada por picnometria a hélio.

3. Resultados e Discusséo
3.1. Caracteristicas dos pés atomizados

A distribuicdo de tamanho do aglomerado das amostras
de porcelanato ¢ mostrada na Figura 2. Pode-se observar
dois tipos de distribui¢do: p6s de granulo mais fino
(tamanho médio de 250 pm) e pds com granulos maiores
(tamanho médio de 350 um). A contribui¢do baseia-se
na comparagdo de duas amostras, que sdo representativas
de pos de granulo mais fino e maior, respectivamente.

A umidade varia segundo o tamanho do aglomerado
(Figura 3). Ha uma tendéncia geral do aumento da umidade
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Figura 2. Distribui¢do de tamanho do aglomerado do porcelanato
(linha descontinua = granulos maiores).

com o aumento do tamanho do granulo. Por esta razéo,
os pos mais finos sdo menos umidos que os maiores
(Tabela 1). Apesar de ser uma tendéncia esperada, os dados
permitem determinar a diferenca de umidade, p.ex., entre
fragdes de 400-500 um e 100-200 um, em cerca de 2%
(em valores entre 0,5 ¢ 4,5%). Ha flutuacdes em fra¢des
intermediarias de tamanho e também para distribuicdo
plana, com a maxima umidade na fragdo mais fina.

Os aglomerados apresentam formas distintas que
aparecem com uma frequéncia variavel em fragdes de
distintos tamanhos (Figura 4). Estas formas podem
ser atribuidas a morfologia dos granulos atomizados,
mas também a outros casos, como granulos rompidos
ou a coalescéncia de dois ou mais granulos (Figura 5).
A distribuigdo da forma varia muito em fungéo do tamanho
do aglomerado, mas ha uma tendéncia geral: os granulos
com forma de ‘pipoca’ aparecem nas fracdes mais grossas
(>400 pm) e os granulos ‘gémeos’ (morfologias 3 e 4 da
Figura 5) sdo mais frequentes nas fragdes intermediarias
(200 a 500 pm).

10% A

8% A

6%

Umidade (%wt)

4% A

2% A

0%

250 350 450 550 650

Tamanho do aglomerado (um)

50 150 750

Figura 3. Distribui¢do da umidade segundo o tamanho do
aglomerado do porcelanato.

Tabela 1. Caracteristicas e comportamento reolégico dos pds atomizados.

Parametro

Unidade

Pos de granulo mais fino Pos de granulos maiores

Min. Max. Meédia Min. Max. Média
Tamanho médio dos aglomerados pm 225 270 247 335 375 358
Aglomerados superiores a 500 um % em massa 2,2 15 6,4 5,8 23,1 15,8
Aglomerados com forma de ‘pipoca’ % emmassa 4,1 36,7 16,6 15,9 34,2 28
Umidade dos po6s atomizados % em massa 32 6,1 4.8 4,5 7,2 6
Angulo estatico de repouso, o, ° 25 34 30 30 34 32
Angulo dindmico de repouso, o, ° 34 45 39 34 43 38
Indice de fluxo massico, L, g-em? s 13,3 15,9 14,8 13,5 15 14,1
Densidade aparente sem compactagao, p,, g-cm? 0,93 1,01 0,98 0,95 1,05 0,98
]?ensidade aparente apos compactagao, Peomp gem? 1,03 1,12 1,1 1,04 1,12 1,1
Indice de Hausner, IH 1 1,09 1,17 1,12 1,07 1,15 1,12
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Figura 4. Forma dos granulos atomizados em fracoes de diferentes tamanhos.
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Figura 5. A morfologia do granulo € definida de acordo com cinco formas basicas (esquerda). Distribui¢do da forma do aglomerado:

exemplos de pés de granulo mais fino e granulo maior (direita).

No entanto, esta visdo geral descrita na Figura 5 para
0s pos de grao mais fino e grao maior, ndo € sistematica.
Podem ocorrer mudangas significativas de acordo com o
tratamento do po (secagem por atomizagio, armazenamento,
possivel umedecimento ou condensagao) [1].

3.2. Propriedades reolégicas dos p6s secos por
atomizagéo

Os valores medidos para as propriedades reologicas
dos pos de grao mais fino e grao maior sdo resumidos na
Tabela 1. Tanto os angulos estaticos quanto os dinimicos
de repouso variam em um intervalo bastante estreito
(25 a34°a e 34-45° a ), com os valores dos pos de
grdo mais fino e maior sobrepostos consideravelmente.
Este fato dificulta a obtengdo de uma diferencga clara da

10

fluéncia pelo angulo de repouso. A incerteza experimental
¢ de 1°, tendo-se em conta o viés causado pela aparicdo
de um angulo inferior e um angulo superior, o que nao
¢ uma diferenca trivial. Para o caso do angulo estatico
de repouso, os valores medidos correspondem a pos que
“fluem livremente’ [8]. Os valores muito baixos (< 30°),
apesar de terem ‘fluéncia excelente’, parece que so sdo
alcangaveis por alguns pos atomizados de grao mais fino.

O intervalo de indice de fluxo massico é praticamente
o mesmo (13 a 16 g/cm®.s) para pds de grdo mais fino
e grao maior (Tabela 1) quando se utiliza um orificio
relativamente largo (8 mm de didmetro). O fluxo
massico diminui ao se reduzir o tamanho do orificio
(p-ex., 6 ou 4 mm, mas ndo se pode perceber uma
distingdo em termos de fluéncia do po).
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A densidade aparente sem compactagdo varia de
0,93 a 1,05 g/cm?, com um valor de 0,98 g/cm? para p6s de
grao mais fino e grao maior, embora parega que as maiores
densidades sdo obtidas para os pds mais finos (Tabela 1).
Esta determinagao simples de aparéncia ¢ muito afetada
pelas condi¢des experimentais (p.ex., altura de queda,
geometria do reservatorio, velocidade de carregamento)
e, portanto, depende muito do analista.

Os pos de grao mais fino e grdo maior apresentam
o mesmo intervalo de valores (1,03 a 1,12 g/cm?®) para a
densidade compactada (Tabela 1). Porém, sdo observadas
diferentes curvas de empacotamento (Figura 6). A eficiéncia
do empacotamento ¢ dada pela distribuigdo do tamanho
dos aglomerados e, em particular, ao indice favoravel de
dimensodes maiores ¢ mais finas [33,34].

Em geral, o indice de Hausner compreende desde 1,07
a 1,17, e ndo ha uma diferenca substancial entre os pds
de grao mais fino e de grdo maior (Tabela 1). Todos os
valores estdo abaixo de 1,25, e correspondem a pds que
‘fluem livremente’ [8]. A maioria dos corpos atomizados
apresentam um [H < 1,15 e, portanto, podem ser considerados
pbs com ‘fluéncia excelente’. Aparentemente, a relagdo
esperada entre o indice de Hausner e o angulo de repouso
ndo ¢ aplicada aos pos ceramicos porque os intervalos de
variagdo tanto do IH quanto do o, sio muito pequenos
para permitir qualquer tendéncia clara, como as observadas
para um conjunto amplo de pds diferentes (Figura 7).

As caracteristicas fisicas dos pos atomizados contrastam
com suas propriedades reoldgicas em uma matriz de
correlagdes bindrias (Figura 8). Algumas relagdes se
destacam com uma tendéncia similar para o tamanho e
a forma do aglomerado, para a fragdo maior (>500 pm)
e para o percentual de granulos com forma de ‘pipoca’.
Sdo percebidas as mesmas tendéncias para o tamanho
médio de aglomerados, mas sem importancia.

Densidade aparente (g*cm?)
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Figura 6. Curvas de densidade aparente segundo os golpes para
pés de grao maior (linhas descontinuas) e de grio mais fino.
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Tanto os angulos estaticos quanto os dinamicos
de repouso estdo diretamente relacionados com o
tamanho e a forma do aglomerado: quanto maior seja a
quantidade de graos maiores e com forma de ‘pipoca’,
maior serd o ¢ o, . O indice de fluxo méssico aumenta
a medida que o tamanho médio do aglomerado diminui.
Esta tendéncia ¢é claramente dependente do percentual
dos granulos maiores e de forma irregular.

A densidade aparente sem compactar correlaciona-se com
as caracteristicas dos pos atomizados de forma complexa
e, por tanto, sdo observadas as distribuigdes amplas da
Figura 8. De qualquer modo, P, € mais alta quando a
quantidade de granulos maiores ¢ < 10%. A densidade
compactada parece ser independente das caracteristicas
aqui consideradas para os pos atomizadas. No entanto,
a eficiéncia de empacotamento dos granulos depende
dos indices entre fragdes de tamanhos maiores, finas e
intermedidrias [33,34], sendo a razdo para a elaboracdo
de dados mais profunda para revelar se isto também
¢ valido para os pds cerdmicos. Surgiram tendéncias
mais amplas para o indice de Hausner, em especial uma
correlagdo direta com a quantidade de granulos maiores
e com forma de ‘pipoca’.

A umidade nao afeta de forma substancial o
comportamento reoldgico dos pos. Talvez a inica excegdo
seja o indice de fluxo massico, que mostra uma tendéncia
analoga as observadas em comparagao com o tamanho e
a forma do aglomerado. Esta afirmagao ¢ valida s6 para o
intervalo de umidade das amostras pesquisadas. Em geral,
as correlacdes mais significativas sdo com o percentual
de granulos maiores e com forma irregular: positiva para
o indice de Hausner e para o angulo de repouso, negativa
para o indice de fluxo massico e para a densidade aparente
sem compactar. Todas estas tendéncias convergem até uma
fluéncia inferior dos pos que contém mais granulos em
forma de ‘pipoca’ ou aglomerados de mais de 500 um.
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Figura 7. Correlacdo entre o indice de Hausner e o angulo
estdtico de repouso dos pds ceramicos em comparagdo com
outros tipos de pos [8,9].
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Esta observacdo tem repercussdes na modelagem da
disposicdo espacial dos pos atomizados [35,36]. O desvio
principal da predicédo esta relacionado com a aparigdo de
agregados irregulares ¢ de maior tamanho.
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Figura 9. Tipos de porosidade na camada mais suave do po.
Microporosidade intragranular: incompressivel (P, ) e compressivel
(P,,); macroporosidade intragranular: cavidade (P, ) e orificio
(P,,): porosidade intergranular (P,).
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Figura 10. Volume relativo de porosidade intragranular P2a em
granulos de diferentes tamanhos.

3.3. Comportamento de compactagdo dos pos
atomizados

Se vislumbra uma situacdo inicial & medida que
os aglomerados enchem uma matriz ou se depositam
em uma camada suave sobre uma esteira (Figura 9).
Podem ser percebidos distintos tipos de porosidade:
intergranular e intergranular 8tanto microporosidade
como macroporosidade). A microporosidade intergranular
¢ representada por poros de tamanho micrométrico, que
podem ser incompressiveis (P, ) ou compressiveis (P ,)
sob as pressdes aplicadas normalmente na fabricago de
placas. A macroporosidade intragranular ¢ caracteristica
dos granulos atomizados. consiste em uma cavidade quase
esférica (P, ) € um orificio (P,,) que conecta a cavidade
com a superficie externa. A porosidade intergranular (P3)
depende da eficiéncia de empacotamento dos granulos
durante sua deposi¢ao na esteira ou em uma matriz.

O volume relativo da porosidade intragranular (P, ) €
em média 10% do volume dos granulos, independentemente
do tamanho dos aglomerados, com quase todos os valores
entre 5 e 15% (Figura 10). Estes dados s@o coerentes
com estimativas anteriores [1,24], embora as estimativas
somente sdo validas em casos de morfologia ideal dos
granulos atomizados.

A compactacdo de pds atomizados com uma pressao
crescente ocasiona uma alteragao clara na microestrutura.
A porosidade intergranular (P,) fecha progressivamente e
os granulos individuais se deformam para formar unides
triplas, onde alguns poros residuais persistem acima de
150 kgf/em? (Figura 11).

As curvas de densidade aparente produzidas em
comparagdo com a pressdo mostram os regimes de
compactagdo: o primeiro, uma densidade que aumenta
rapidamente até aproximadamente 13 MPa, seguida de
um ganho mais lento de densidade a pressdes mais altas
(Figura 12a). A apari¢do de uma mudanga abrupta entre
os dois regimes s6 ¢ aparente (pois nao foi possivel
compilar dados abaixo de 13 MPa no ensaio com prensa
de laboratdrio). Na verdade, ha uma zona de transigao
gradual quando se faz o ensaio de uma tinica vez (quadro
na Figura 12a).

As curvas parecem corresponder ao comportamento
de prensagem do pé atomizado eu contém agregados que
podem romper-se durante a compactagdo [21]. Os p6s de
grdo maior tendem a se compactar mais que os de grdo
mais fino, embora hajam excegdes (Figura 12b), o que

150 200

Figura 11. Microestrutura da superficie dos compactos prensados a pressdes crescentes.
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esta relacionado com a diferente distribui¢ao de umidade,
pois os pds de grao maior sao mais imidos.

A compressibilidade dos pds atomizados, expressa
pelo indice de Carr a 40 MPa de pressdo, ¢ de 50 a 58%,
com a maioria das amostras entre 50 e 55%. Os dois
regimes de compactagdo podem se relacionar com o
trabalho necessario para comprimir os distintos tipos de
porosidade descritos na Figura 1. A evolucao da porosidade
em pressdo crescente foi obtida de forma quantitativa
por porosimetria de mercirio: as curvas cumulativas
e os histogramas de distribuigdo de tamanho de poro
sdo mostradas na Figura 13 para o regime baixo de P
(50 e 75 kgf/cm?), o regime alto (300 kgf/cm?) e a zona
de transicao (150 kgf/cm?).

Ao se comparar as curvas de tamanhos de poros
pode-se observar uma redugdo progressiva dos macroporos
(quer dizer, a populag@o de poros entre 3 e 15 um, com
um maximo de 8 pm) devido a uma pressdo crescente
de 50 a 150 kgf/cm?, e praticamente desapareceram.
Esta populagdo de poros ¢ atribuida a porosidade
intergranular P,. Seu fechamento gradual corresponde
a inclinacdo pronunciada das curvas de compactacio
(o regime de baixo P).

O amplo intervalo de microporos presente nos granulos
(que vai desde 3 pm a 50 nm) se deforma gradualmente
em pressoes mais altas. Desta forma, os microporos
maiores, que variam aproximadamente de 3 a 0,7 pm, sdo
completamente reduzidos a 300 kgf/cm?. Isto se reflete
na menor inclinag@o das curvas de compactacdo acima
de 150 kgf/cm? (o regime alto de P).

Aevolugdo dos distintos tipos de porosidade na camada
mais suave dos pos atomizados pode ser descrita ao se
comparar os dados da porosimetria de mercurio, densidade
aparente sem compactar e microscopia optica (Figura 14).
A porosidade intergranular P, fecha rapidamente nas fases
iniciais da compactacdo e desaparece quase por completo
a 150 kgf/cm?. A cavidade interna some aparentemente a
uma pressdo muito baixa (< 50 kgf/cm?).

Percebe-se em alta pressdo uma porosidade residual
P, atribuida ao orificio. A maior compactagdo com pressao
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desenvolve-se pela redu¢ao do tamanho da porosidade;
em primeiro, P, e P,, que ocasionam um aumento da
fragdo maior de microporos (P,) a 50 kgf/cm*. Com o
aumento da pressdo, os microporos compressiveis (P,)
convertem-se progressivamente na fragdo incompressivel
(P,,). A presso atua simultaneamente sobre os distintos
tipos de porosidade: P, e P, sdo fechadas (e até certo
ponto reduzidas a P|,) no regime baixo de P, enquanto
no regime alto de P os poros compressiveis (P, e talvez
o orificio P, ) reduzem-se a P .

A satura¢do dos poros por agua pode ser estimada
ao se assumir que a umidade inicial do p6 atomizado
esta contida essencialmente na microporosidade e retida
em sua totalidade durante a prensagem. Neste caso, a
saturacdo inicial do poro (volume ocupado por agua do
volume total de microporos) situa-se entre 19 e 21% (para
p6s atomizados com umidade de 6 a 7%). Este grau de
saturagdo aumenta entre 23 ¢ 25% na placa prensada a
300 kgf/cm? e aumentara algo mais na pressio industrial
(~400 kgf/cm?).

Estes fatos levam implicagdes para o modelo de
compactagdo: deve ter-se em conta uma altera¢do, com
uma pressao crescente, na reagdo mecanica dos granulos
atomizados. De fato, os aglomerados tornam-se mais
¢ mais duros quando a porosidade intergranular ¢ sua
cavidade interna se fecham e quando se realiza trabalho
para reduzir o tamanho da microporosidade compressivel.

Pode estar presente um grau diferente de compactagao
em placas cruas, por exemplo, a medida que os valores da
densidade aparente a seco mudam ponto a ponto. As diferengas
na densidade aparente a seco diminuem durante a queima,
pois um corpo mais poroso sinteriza mais rapidamente que
um menos poroso [37]. Este fendmeno pode ser observado
quando sdo considerados dois pds atomizados (de grao
mais fino e grdo maior, respectivamente, quer dizer, os
dois mais densos na Figura 12) que foram compactados
a pressdes crescentes de 13 a 80 MPa. Foi obtido um
intervalo de densidade aparente a seco de 1,9 a 2,03 g/cm?
(corpo de grao maior) e de 1,94 a 2,08 g/cm? (corpo de
grio mais fino); o intervalo geral é de 0,13 a 0,14 g/cm’.

Ceramica Industrial 23 (4) Outubro/Dezembro, 2018



o acumuiative (mm/g)

i \\ 7 3 \‘ i o g
7 » X ‘7
Fin ;. .‘2_\ 7t it ‘3'.\/ ; J ‘L\‘&:lo‘ Hm
P1b'| g‘s‘ 1 . > JaEaste j«:)‘ i I
p, R T ] i
P, |/ >15um ] | | | :
50 kg-cm™? 75 150 300

Figura 13. Curvas de distribui¢io de tamanho de poro (volume de poro e cumulativo por porosimetria de merctirio) segundo a pressao
(de 50 a 300 kgf/cm?). Os tipos de poros estdo relacionados com os intervalos de tamanhos de poros.

60

50

40
Porosidade

total
30

20

Porosidade (% volume)

0 50 100 150 200 250 300
Pressido de compactagao (Kg cm?)

60

50 4

4017 Porosidade

total

Porosidade (% volume)

0 50 100 150 200 250 300
Pressao de compactacio

Figura 14. Variagao de diferentes tipos de porosidade da camada mais suave de pés atomizados (Fig. 9) em fungio da pressao sobre

pos de grao mais fino (esquerda) e pos de grao maior (direita).

2.44 |

242
2.40 A
2.38 A
2.36 A Fe
2.34 A e
2.32 A
2.30 A
2.28 A

Densidade aparente a cru (gecm®)

® Granulo maior
2.26 A &
® Granulo menor

224

1.89 1.91 1.93 1.95 1.97 1.99 2.01 2.03 2.05 2.07 2.09
Densidade aparente a seco (gecm?)

Figura 15. Densidade aparente de placas de porcelanato nao
queimadas, prensadas de 13 a 80 MPa. Sdo comparados corpos
com diferente distribui¢do de tamanho de aglomerado.

Estes valores contrastam com a densidade aparente das
amostras correspondentes, queimadas com um programa
industrial, representando os dados com a mesma escala
(Figura 15). Os corpos reduziram durante a queima e a
densidade aparente mais alta obtida foi de 2,32 a2,36 g/cm?
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(corpo de grao maior) e de 2,35 a 2,37 g/cm? (corpo de
grao mais fino). O intervalo geral ¢ de 0,02 a 0,04 g/cm’.
Com uma densidade aparente a seco mais baixa, a retracao
de queima ¢ maior.

Se a diferenca de densidade aparente de duas partes
de uma mesma peca nido queimada é expressa como
100%, esta diferenga ¢ de apenas 15 a 30% depois da
queima. Portanto, de 70 a 85% da diferenca inicial ¢
recuperada em uma retragao diferente durante o processo
de sinterizagao. Isto implica que qualquer diferenga na
densidade aparente a seco ¢ compensada em termos de
retracdo diferencial, que pode ser perigosa, e ser a causa
provavel de uma deformagdo permanente e de tensdes
residuais depois da queima [38-40].

4. Conclusoes

Em geral, as caracteristicas intrinsecas de pds secos por
atomizagao utilizados para fabricacdo de placas grandes
variam consideravelmente, sendo definidas duas classes
em relagdo a distribui¢do de tamanho de aglomerado.
Os corpos com graos maiores tém, em média, uma maior
quantidade de umidade e granulos de forma irregular
quando sdo comparados com pds de grao mais fino.

Os corpos atomizados se comportam como pds que
fluem livremente durante o carregamento da matriz ou
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a deposi¢do sobre a esteira. Sdo caracterizados por um
angulo estatico de repouso bastante estreito (25 a 34°),
um indice de Hausner (1,07 a 1,17) e um fluxo massico
(13 a15 g/em?®.s). As propriedades reoldgicas nao parecem
estar relacionadas, devido ao estreito intervalo dos dados e
da incerteza experimental, com alto grau de subjetividade
nas medigdes reologicas.

As caracteristicas intrinsecas dos po6s afetam a sua
fluéncia pela apari¢do de agregados maiores, em particular
os de forma irregular, que sdo produzidos pela coalescéncia
de dois ou mais aglomerados individuais. Por exemplo,
quanto menor for a quantidade de granulos com forma
de ‘pipoca’, melhor sera a fluéncia do po.

Estas observagdes pdem em evidéncia a importancia
do controle de qualidade durante a gestdo da atomizagao e
do po. A formagdo de agregados maiores deve ser evitada
e, desta forma, prevenir a condensagao de vapor de agua
e de gotas na atomizagdo, além de gotas no transporte
e armazenamento. E necessdria atencio especial nas
operagdes de umedecimento.

A compactagdo de granulos atomizados determina
uma alteragdo continua na quantidade e tipologia dos
poros presentes na peca crua. As distintas inclinagdes das
curvas de compactagao refletem o trabalho necessario para
comprimir, inicialmente, os poros intergranulares (P,) e a
cavidade interna dos aglomerados (P,,) e, em seguida, a
microporosidade intragranular maior (P, ) e o canal interno
dos aglomerados (P,,). S6 esta presente a microporosidade
intragranular ‘incompressivel’ (P, ) nas placas prensadas.
O regime baixo de P (abaixo de ~10 MPa) desempenha
uma compressao mais rapida (aproximadamente 80% do
aumento de densidade aparente), enquanto que o regime
ato de P atua de forma progressiva com um aumento lento
da densidade aparente.

Os corpos de porcelanato utilizados para fabricar placas
ceramicas grandes apresentam uma compressibilidade
similar (indice de Carr no intervalo de 50 a 55%). Embora
haja uma variancia limitada de forma global, deve-se ter em
conta que o grau de compactacao depende principalmente
do teor de umidade. Todos os corpos tém uma distribui¢ao
de umidade em fungao do tamanho do aglomerado, o que
implica que a densidade aparente pode variar na escala
da dimensdo do aglomerado, particularmente para o caso
de grandes granulos de forma irregular.

As diferengas de densidade aparente das placas nao
queimadas ndo se mantém no produto acabado, pois as
pegas cruas menos densas sinterizam mais rapido que as
de menor densidade. Isto significa que qualquer diferenga
de densidade aparente a cru converte-se em uma retragao
diferente durante a queima. Estas retragdes diferenciais
sdo a principal causa das deformagdes permanentes e da
tensdo residual nas placas grandes.
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