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RESUMO

Este trabalho procura investigar de forma sistematica, alguns aspectos relacionados a influéncia da
distribuigdo de tamanho de particulas de matérias-primas ceramicas nas propriedades tecnolégicas de
pavimentos gresificados. As matérias-primas foram condicionadas a diferentes estados de distribuigédo
granulométrica os quais foram obtidos por moagem a timido de cada matéria-prima individual durante
1, 4 e 7 horas em moinho de bolas. Posteriormente realizou-se misturas de matérias-primas
separando-as por classes, adotando-se os critérios: plasticas/ndo plasticas e fundentes/refratarios.
Manteve-se constante a composi¢do massica, porém variou-se o estado de cominuigdo de cada classe
de matérias-primas utilizadas. As misturas foram analisadas segundo os parametros de processo de
fabricacdo industrial, incluindo sinterizagdo em forno industrial. Os resultados obtidos baseiam-se na
analise da densidade aparente, obtida por empuxo de merctirio, dos corpos de prova antes e ap6s a
sinterizagdo, além da analise da retragéo linear, da absorgdo de agua, e microestrutura porosa do
material. A principal concluséo deste trabalho é que o estado de distribuigdo de tamanho de particulas
de cada classe de matérias-primas constituintes das formulagdes de pavimentos gresificados, exerce
grande influéncia nas propriedades fisicas dos corpos ceramicos processados. Com esta abordagem é
proposta uma solugdo alternativa para o controle da moagem que pode prever condigdes de
empacotamento de particulas e, consequente, ganho de densificagdo no substrato cerdmico -
propriedade de grande importancia para o desempenho do material. Durante a execugéo do trabalho
foi proposta a utilizagdo de um modelo matematico para a obtengdo de um indicador de
empacotamento de particulas, cujo resultado é avaliado em relagdo as propriedades do material
processado.

ABSTRACT

This work studies the variations in distribuitions of ceramics particles size and final properties
relationships in ceramic floor tiles processing. Raw materials tests were done, using the main mineral
components for floor ceramic tiles. These materiais were milled in a laboratorial bali mill during 1,4 and
7 hours to produce different distribuitions of particle sizes. In a second step the powders were blended
in a same weigth composition, but in a different state of distribuitions of particle size achieved by the
specific comminuation state of the material classes. All blends were processed by tradicional industrial
ceramic tiles process, include a sintering in a industriat roller kiln. The results are based in analisys of
aparent density, linear shrinkage, water absortion and microstructural analisys of green and sintered
bodies. The main conclusion reached in this work show a strong influence which is observed in final
properties of floor tiles by the distribuitions of ceramics particles size of each raw materials classes that
coupound a formulation. The control of milling by the analisys of the distribuition modulus “n” was
introduced like an alternative industrial control frame to obtain predictive informations by the powder
packing capacity and state of densification - very important propertie to ceramic floor tiles.
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CAPITULO 1

INTRODUGAO e OBJETIVOS

A necessidade de revestir solos e paredes em obras civis estad associada a questdes
de ordem estética, higiénica, protetoras e técnico operacionais, que permitam atender
determinadas fungées em um ambiente. Os revestimentos utilizados para paredes sao
caracterizados por apresentarem baixa densidade, decorrente de uma microestrutura
porosa que permite uma menor carga estatica e maior adesividade a argamassa,
devido a maior superficie especifica, facilitando o assentamento — a esta classe de
revestimentos denominamos azulejos ou revestimentos porosos. Por outro lado, nos
revestimentos de solos as solicitagdes sdo diferenciadas e necessitam de uma maior
resisténcia mecanica a esforgos compressivos, a qual ¢é obtida pela maior
densificacdo do produto — a esta classe denominamos pisos ou pavimentos
gresificados.

Atender especificagdes técnicas dos revestimentos ceramicos exige um conjunto de
operagbes unitarias num processo de fabricagcdo que permita reagGes entre as
matérias-primas utilizadas, segundo critérios de formulagdo. Normalmente, a
seqliéncia deste processo de fabricacdo compreende algumas etapas tipicas as quais
estdo apresentadas no fluxograma apresentado na figura 1.1:

Estocagem de Matérias-primas
Dosificagdo da Formulagao

Mistura e Cominuic¢ao
2

Aglomeragao e Corregdao da Umidade
Modelagem por Conformacgao Mecanica

Corregao da Umidade
| {

Esmaltagdo e Decoragao

Sinterizagao
2

Classificagao e Ensaios

Figura 1.1 - Fluxo do processo de fabricagdo de pavimentos gresificados




Ao longo do processo de fabricacéo pode-se classificar os desvios que favorecem ao
surgimento de falhas e defeitos no produto, como advindos de dois tipos de fatores
associados:

e a qualidade das matérias-primas;
e avariagdes nos parametros operacionais em cada etapa do processo.

Esta dissertacido pretende enfatizar alguns aspectos cientificos e tecnoldgicos
relacionados com a producéo de revestimentos ceramicos, com énfase na etapa do
processo conhecida como “preparagdo de massa’. Especificamente, constitui-se
como objeto principal do estudo a influéncia da distribuicdo de tamanho de particulas
de matérias-primas ceramicas nas propriedades tecnolégicas dos produtos, de forma
que possibilite a veiculagdo de um conjunto sistematizado de ag¢bes relativas ao
processo de cominuigdo como uma ferramenta preditiva de propriedades, associadas
com as caracteristicas desejaveis desta classe de produto. A utilizagdo desta
ferramenta na etapa inicial do processo de fabricagdo é fundamental para evitar a
propagacdo dos defeitos ao longo de toda a sequéncia de processamento do
material.

Para atingir esta meta foram tragados alguns objetivos especificos para o
desenvolvimento de uma metodologia experimental:

¢ investigar o comportamento de matérias-primas ceramicas utilizadas na fabricagéo
de pavimentos gresificados, em relagdo a reducdo de tamanho de particulas,
durante a evolugdo da moagem via Umida em moinhos de esferas;

e correlacionar distribuicbes de tamanho de particulas, obtidas a partir de critérios
previamente elaborados com propriedades tecnolégicas de materiais ceramicos
utilizados para o processamento de pavimentos gresificados;

e avaliar a utilizagdo de um modelo matematico na predicdo do grau de
empacotamento de particulas apresentado por uma matéria-prima ou por uma
mistura de matérias-primas submetidas a diferentes distribuicées de tamanho de

particulas.

A utilizagdo neste trabalho dos métodos de analises como a difracdo a laser, a
difracdo de raios - X, a microscopia de eletrdbnica varredura, além de técnicas
estatisticas como analise de variancia e modelagem néo linear, levam para o seio
das unidades de fabricacdo de revestimentos uma possibilidade de investigacdo de
fendmenos e problemas concebidos a partir de um modelo metodoldgico utilizado em
processamento de ceramicas avangadas e, ainda, pouco utilizado nas industrias
ceramicas brasileiras de processamento tradicional. Sob este paradigma Boschi®
afirma que “para se atingir as propriedades necessdarias das ceramicas avancadas
procura-se diminuir o numero de varidveis envolvidas, processos rigorosamente
controlados e sofisticadas técnicas de caracterizacdo, além de teorias que auxiliam
no entendimento de cada uma das etapas do processo e na inter-relagdo entre as
mesmas. De tal forma que os efeitos resultantes da alteragdo de uma determinada
variavel, podem ser previstos e entendidos em relagbes de causa-e-efeito. Pode-se
entdo perceber que, o0 que caracteriza as ceramicas avangadas, pelo exposto acima,



é justamente o que se deseja incorporar as ceramicas tradicionais, para aumentar
sua competitividade. O fator limitante aqui é o custo de produgéo. Para melhorar as
propriedades e diminuir a variaggdo das mesmas, o custo de produgdo teria que
aumentar. Entretanto, um processo mais controlado é mais eficiente e se adapta
melhor a automacgdo, o que implica em reducdo dos custos de producdo e também
das possibilidades de surgimento de defeitos de fabricagdo. Desta maneira pode-se
obter um ponto na razdo custo/beneficio que permita aumentar o dominio da
tecnologia e consequentemente a competitividade”.

A preocupagdo com a evolugdo tecnoldgica frequentemente demonstrada pelo setor
de revestimentos ceramicos, é justificada pela necessidade de atendimento de uma
demanda anual de mais de 3000 milhées de metros quadrados de revestimentos
segundo A. Brusa et alli*®.

Inserir-se neste desafio € uma das propostas deste trabalho, vinculando a
metodologia cientifica a uma etapa do processo de fabricagdo, que pode ser
considerada como a determinante na qualidade dos produtos manufaturados - a
dosagem e cominui¢do das matérias-primas, ou mais simplesmente, a preparagéo de
massa. Esta etapa precede a conformacgao e sinterizagdo, onde ocorrem a definicdo
geométrica do produto e as principais reagdes fisico-quimicas que conduzem a sua
densificagdo, respectivamente. Provocar variagdes processuais na etapa de
preparagdo de massa e determinar sua influéncia nas etapas posteriores, séo
propostas fundamentais deste trabalho e estdo embasados no raciocinio de Padoa':

“Especificamente, eventuais defeitos no material se revelam somente quando este é
queimado no forno. Porém, freqientemente, a sua origem é em uma das fases de
fabricagdo precedente a queima; e o melhor forno e o melhor forneiro néo podem
mais corrigir erros ocorridos nas etapas de trabalho precedentes.”



CAPiTULO I

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 - Materiais Ceramicos

2.1.1 - Materiais ceramicos no contexto histérico

Segundo Norton' , a fabricacdo de ceramica data de 7000 AC com a produgao de
artefatos de material ndo cozido, enquanto que os primeiros materiais submetidos a
queima datam de 5000 AC, configurando o que chamamos de ceramica primitiva
encontrada na regiées do Egito, Asia Menor, Grécia, Creta e no Novo Mundo.

Em 3500 AC, os egipcios utilizavam técnicas de produgdo manual de potes através
de tornos, caracterizando um processo mais eficiente e evoluido. No inicio da era
cristd, ja existiam na China fornos para queima em altas temperaturas, o que
possibilitava a obtengéo de materiais ceramicos muito mais resistentes’.

Em 1500 DC, o uso de técnicas de produgdo utilizando barbotinas em moldes de
gesso era praticado na Itélia e, em 1740, em todo o continente europeu, chegando-
se aos primoérdios da técnica de defloculagido em 1891". A partir dai, o progresso das
técnicas de producdo geraram as mais variadas classes de produtos, criando a
necessidade de aprimoramento das matérias-primas, ou seja, instituindo a pesquisa
na area de materiais.

A ciéncia dos materiais surgiu como uma abordagem comum aos metalurgistas e
quimicos que correlacionavam os itens:

MATERIAS-PRIMAS MICROESTRUTURA PROPRIEDADES

(PROCESSO) (APLICACAO)
SALTO TECNOLOGICO

Figura 2.1.1.1 - Campo de abordagem da ciéncia dos materiais



Esta associagdo pressupfe uma necessidade no controle e investigacdo dos
atributos fisicos e quimicos das matérias-primas, para que seja possivel 0
conhecimento das inter-relagbes das propriedades dos materiais processados e,
ainda, viabilizar um projeto microestrutural orientando as necessidades de aplicagéo.
Consideramos aqui, que esta abordagem levou ao salto tecnoldgico nas tecnologias
de processamento de materiais.

2.2 - Classificagao dos materiais de engenharia

Os materiais de construcdo sdo essencialmente sélidos e podem ser agrupados em
trés classes distintas de materiais: metais, ceramicos e polimeros. Complementando
esta classificagido existem ainda outras duas classes mais recentes de materiais
chamadas de compésitos e semicondutores. Esta diferenciacdo é baseada na
composicao quimica e estruturagdo atdmica que, por sua vez, configuram formas
organizacionais diferentes aos materiais’ . Quanto & composigdo e organizagio
serdo assumidas as seguintes definigdes:

Composicao: natureza dos atomos.
Organizagao: forma como os atomos estdo organizados.

Desta forma, pode-se dividir os limites de abordagem dos materiais em trés campos
distintos, segundo a dimensdo em que se avalie as caracteristicas e propriedades:

1 - CAMPO SUB-MICROSCOPICO
ATOMOS (composigao)
LIGACOES
CELULA UNITARIA (organizagéo)
ESTRUTURA
2 - CAMPO MICROSCOPICO
MICROESTRUTURA
3 - CAMPO MACROSCOPICO

FORMA - DIMENSAO - PROPRIEDADES

Figura 2.2.1 - Limites de abordagem no estudo de materiais



Segundo Callister?, uma classificagdo genérica para os materiais pode ser
representada da seguinte forma:

¢ Materiais metalicos

Materiais metalicos s&o normalmente combinagdo de elementos metalicos. Estes
elementos possuem um grande numero de elétrons nao localizados, néo
apresentando ligagbes com atomos particulares. Esta caracteristica favorece
algumas propriedades destes materiais tais como: excelente condutividade térmica e
elétrica; opacidade; facil deformacao.

e Materiais ceramicos

Materiais ceramicos s&o compostos por elementos metdlicos e semi-metalicos,
freqiientemente O6xidos, nitretos e carbetos. Os materiais mais freqientes s&o
compostos por minerais argilosos, cimentos e vidros. As principais caracteristicas sao
a baixa condutividade térmica e elétrica; resisténcia mecanica a altas temperaturas e
comportamento fragil quando submetido a tensdes.

Como uma classe, os materiais ceramicos sdo muito mais estaveis que os metais, no
que de refere ao desempenho quimico e térmico. Tal generalizagdo pode ser
justificada com base na energia livre muito menor que os compostos ceramicos
apresentam quando comparada a verificada nas estruturas de materiais metalicos.
Os metais, como uma classe apresentam resisténcia a tracdo e compresséo
comparaveis, enquanto que os materiais ceramicos sdo normalmente muito mais
resistentes a compressdo do que a tragdo. O contraste existente neste aspecto é uma
consequéncia de diferentes estruturas, ligagdes quimicas e surgimento de defeitos.

e Materiais poliméricos

Os polimeros incluem tradicionalmente os plasticos e os elastdbmeros. Sua
constituicdo € de natureza organica baseados no carbono, hidrogénio e néo-
metalicos, normalmente distribuidos em longas cadeias lineares. Suas principais
caracteristicas sdo a sua baixa densidade e extrema flexibilidade. Nos materiais
poliméricos encontramos estruturas que envolvem o compartiihamento de elétrons
por atomos ndo-metalicos localizados de maneira sequencial adjacente. Se esse
compartilhamento engloba o arranjo repetido de dois ou mais atomos vizinhos, pode-
se formar uma estrutura chamada polimero, e deles resultardo muitos materiais uteis
a engenharia. Pelo fato dos compostos ceramicos apresentarem elementos néo-
metalicos e / ou semi-metalicos que compartilham elétrons, a polimerizagdo pode ser
verificada em muitos materiais ceramicos. Tanto os materiais ceramicos, como 0s
organicos, cristalizam-se mais facilmente que os metalicos. A semelhanga que existe



entre os organicos e ceramicos nesse ponto, deve-se a sua grande complexidade
estrutural, quando confrontados com os metais. Nota-se também que os materiais
ceramicos idnicos cristalizam-se mais facilmente do que os materiais ceramicos de
estruturas mais complexas. Pelo fato dos materiais organicos usualmente possuirem
atomos que compartiiham elétrons com somente um (ou dois) vizinhos, sua
estabilidade térmica é geralmente menor que a dos materiais ceramicos. Essa
diferenca pode ser atribuida ao fato que os organicos possuem fortes ligagbes
primarias e fracas liga¢des secundarias.

Como uma classe, os materiais ceramicos apresentam maior rigidez € menor
plasticidade face aos organicos, um contraste que pode ser explicado, parciaimente,
com base na natureza das liga¢des.

e Materiais compésitos

Os compdsitos consistem de materiais compostos de duas ou mais classes de
materiais combinados. Um exemplo ilustrativo é a fibra de vidro, cujas fibras séo
envolvidas por resinas poliméricas e, desta forma, adquirem propriedades de
polimeros como a alta flexibilidade e a resisténcia tipica dos vidros. Assim, pode ser
observada nos compdsitos caracteristicas de duas classes de materiais num mesmo
material.

e Materiais semicondutores

Os semicondutores possuem propriedades elétricas intermediarias entre os
condutores e os ndo-condutores. Estes materiais sdo extremamente sensiveis a
impurezas e as condicbes de operagdo. Com os semicondutores, foi possivel o
advento dos circuitos integrados utilizados em computadores.

Esta classificacdo dos materiais de engenharia vem priorizar a composicéo e a
organizagdo dos atomos constituintes dos materiais para determinar sua classe. Esta
opcdo é extremamente importante, pois as reagdes dos materiais a solicitagGes
mecanicas e quimicas sdo sempre condicionadas a particularidades de composi¢ao e
organizagdo. Pode-se exemplificar este fato mediante a analise dos materiais
ceramicos e metalicos segundo os mecanismos de fratura apresentada pelas
classes. A caracteristica tipica apresentada pelos materiais ceramicos € a fratura
fragil que propaga-se catastroficamente entre pontos criticos de tensio como poros e
discordancias. Nos materiais metalicos e ligas, entretanto, a propagacgéo das trincas
vem a ocorrer segundo o modelo de fratura ductil, com deformagéo plastica na frente
de propagacgéo da trinca que atenua seu desenvolvimento. Este desempenho dos
dois materiais pode ser explicado pela suas respectivas estruturas e natureza das
ligagbes quimicas predominantes, ligagées ndo direcionais nos materiais metalicos
(maior mobilidade estrutural) e ligagbes direcionais existentes nos materiais



ceramicos (menor mobilidade estrutural). Ainda neste sentido o desempenho dos
materiais esta associado a incidéncia de defeitos ocasionados pela méa formagéo dos
materiais na natureza ou em plantas de processamento, como por exemplo, a
existéncia de porosidade nas microestruturas. Assim, as respostas que explicam as
propriedades dos materiais durante a sua manipulagdo, podem ser encontradas na
investigacdo de suas caracteristicas constitucionais e na incidéncia de desvios
nestas caracteristicas. A tabela abaixo resume algumas propriedades e
caracteristicas das trés principais classes de materiais:

Tabela 2.2.1 - Propriedades dos materiais



2.3 - Caracterizagcao dos materiais ceramicos

Segundo Van Vlack®, a aplicagéo dos materiais ceramicos é muito vasta nos campos
de producédo e projeto. Exemplo significativos de materiais ceramicos incluem vidros,
materiais dielétricos de alta frequéncia, materiais magnéticos, abrasivos, refratarios,
produtos argilosos pesados, esmaltes, vidrados, vitroceramicas e ceramica de
revestimentos. Especificamente, a utilizagdo de materiais ceramicos para o
revestimentos de solos e paredes pode ser explicada pelo conjunto de propriedades
como a alta resisténcia a tensbes compressivas além da baixa condutibilidade
térmica e elétrica.

2.4 - Matérias-primas ceramicas

As matérias-primas ceramicas estdo classificadas pelo arranjo dos componentes
cristalinos do material em relacdo ao grupo dos silicatos. Alteragcées destas estruturas
provocadas por agdes de intemperismo natural ou processamento sintético, geram
novas estruturas com propriedades diferentes. Van Vlack® explica que:

Embora os silicatos apresentem grande variedade de estrutura, estas mostram
alguns aspectos basicos que podem ser correlacionados. O entendimento destes
aspectos leva a previsdo das propriedades que determinada matéria-prima devera
contribuir em uma formulagdo de materiais. Na estrutura da silica os atomos de
silicio s&o circundados, tetraedricamente, por quatro atomos de oxigénio. Um
tetraedro SiO4™ atua como um ion naqueles compostos que possuem numeros de
elétrons necessarios para a neutralizacdo de cargas. Um exemplo é a fosterita
(Mg,SiO,), na qual ha dois ions de Mg*? para cada ion de SiO4™. Com alguns atomos
metalicos, suprindo elétrons, ocorre polimerizagdo de forma a produzir unidades
tetraédricas que se repetem. Os cations metdlicos estdo presentes, no sentido
classico, com atracées de Coulomb em relagdo a todas as cargas negativas
adjacentes. Por intermédio da polimerizagdo das unidades tetraédricas em duas
dimensdes, sao obtidas estruturas lamelares. Analogamente, estruturas espaciais
resultam da polimerizagdo em trés dimensdes.

Quando a polimerizagéo tridimensional produz um arranjo cristalino encontramos
fases de silica. Se a polimerizagdo, porém, produz uma estrutura espacial néao
cristalina resulta em um vidro.

As estruturas mencionadas acima, de coordenac¢do octaédrica, séo independentes
das ligagbes primarias com as camadas adjacentes (embora as ligagcdes de Van der
Walls possam existir). Em contraste, os silicatos "planos" ( em camadas ) de
coordenacédo tetraédrica tem exigéncia insatisfeitas de ligagdes primarias em uma
das superficies da camada, o que se significa que precisa associar-se a outras
unidades.

A tabela 2.4.1 extraida da colegdo do CRC-SITI'® (Centro Ricerche Ceramiche SITI )
classifica os silicatos segundo o tipo de ligacdo existente entre os vértices dos
tetraedros de SiO™ :
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Figura 2.4.1 - Representagdo esquematica dos silicatos. 1 - Nesosilicatos, 2 - Sorosilicatos, 3 -
Ciclosilicato com anel formado com trés membros, 4 - Ciclosilicato com anel formado com seis
membros, 5 - Inosilicato formado por cadeia simples a) vista ao longo do eixo a, b) vista ao longo do
eixo b, ¢) vista ao longo do eixo c, 6 - Inosilicato a) vista ao longo do eixo a, b) vista ao longo do eixo b,
¢) vista ao longo do eixo ¢, 7 - Silicatos em Camadas ou Filosilicatos — fonte: CRC-SI " (Centro
Ricerche Ceramiche SITI ).

possuem uma camada mista octaédrica-tetraédrica, ndo exigindo ligagées primarias
em nenhuma das superficies planas. A combinacdo de uma ou mais unidades
estruturais tetraédricas (T) e octaédricas (O) origina a estrutura base dos minerais
argilosos que podem entdo assumir a seguinte classificagao:

e tipo 1:1 ou T-O com espagamento basal de 7 A;
e tipo 2:1 ou T-O-T com espagamento basal de 10 A;
e tipo 2:1:1 ou T-O-T+T com espacamento basal de 14 A

Procuraremos relacionar essa estrutura com as caracteristicas da plasticidade das
argilas, em particular da argila umida.
As estruturas lamelares dos compostos apresentam algumas das possiveis variaveis:

e A camada octaédrica pode conter simultaneamente ions bivalentes e trivalentes,

. +2 +3
taiscomoMg eAl ;
e Uma estrutura tripla de tetraédro-octaédro-tetraédrico, pode ocorrer no talco e em
outras fases;
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] +4 . o o :
e Alguns dos ions Si das posigbes tetraédricas podem ser substituidos por um ion
AI*> e um ion alcalino ( para balancear a carga), que se alojam na superficie
externa da estrutura - essas estrutura séo as micas.

Estas alteragbes estruturais envolvendo substituicbes em posigdes ibnicas das
cadeias de silicatos, levam a modificacées destes, catalisadas pelo intemperismo
geoldgico, formando os argilo-minerais.

Segundo Reed'?, os materiais ceramicos brutos ou matérias-primas utilizados na
formulagao de corpos ceramicos industriais, sdo classificados em trés categorias:

1. materiais crus ndo uniformes provenientes de depdsitos naturais;

2. minerais industrialmente refinados e beneficiados, apresentando relativa pureza e
consisténcia fisica e;

3. componentes quimicos inorganicos de consumo industrial de alto volume, que
sofreram intensivo processamento quimico e refinados até alta pureza quimica.

A selecdo da classe de materiais a ser utilizada no processo de fabricagéo esta
associada com as limitagdes técnico-operacionais e/ou econdmicas da linha de
produtos a ser utilizada.

A produgcdo de revestimentos ceramicos utiliza em larga escala os materiais
ceramicos compreendidos nas classificagbes (1) e (2) - também denominados
minerais industriais. Estes materiais podem ser exemplificados pelos seguintes
minerais: argilas, caulins, bentonita refinada, pirofilita, talco, feldspato, nefelina,
fonolito, wollastonita, quartzito, calcario e outros.

As argilas, principal matéria-prima deste grupo, s&o produzidas pelo intemperismo de
rochas de aluminossilicatos e posterior sedimentagdo. As argilas apresentam
cristalizacdo lamelar composta de aluminossilicatos hidratados de reduzido tamanho
de particula. Estes minerais apresentam-se em diversas formas e composi¢cdes
denominados argilo-minerais, ou os minerais formadores de argilas. Esta classe é
mostrada na tabela a seguir.
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As argilas sao utilizadas na fabricacdo de revestimentos ceramicos para geragéo de
plasticidade na conformacédo; resisténcia mecanica no material ndo sinterizado; e
resisténcia a deformagéo, quando fusées parciais ocorrem durante a sinterizagao.

2.5 - Caracterizagao de particulas ceramicas

Especificamente os materiais ceramicos de origem argilomineral, apresentam
caracteristicas bastante particulares quanto a sua caracteristica como particula.

Como terminologia adotada para a definigdo das por¢cdes de material segundo seu
estado de aglomeracdo, sera utilizada aquela de Thummler e Oberacker ',
representada pela figura 2.5.1:

A = Grao
B = Particula de P6
C = Aglomerado

Figura 2.5.1 - Representag&o e terminologia das porgdes materiais — fonte: Thimmler e
Oberacker "°
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Quanto a morfologia das particulas, dependendo das condi¢des de cristalizacéo e das
condigbes de cominuigdo do sdlido, pode-se obter diferentes formas de particulas.
Algumas destas formas séo representadas na figura 2.5.2.

o O =4

i Fibricular
Dendritica Acicular
Lamesar Esferoidal Granular

Caracteristicas Qualitativas Da Forma das Particulas

Figura 2.5.2 - Morfologia das particulas — fonte: Thiimmler e Oberacker "°

O controle da distribuicdo de tamanho das particulas de uma barbotina para
fabricacdo de produtos ceramicos, - juntamente com outras caracteristicas como a
forma e o estado de agregacdo das particulas - sdo de fundamental importancia na
obtencdo de um produto acabado de boa qualidade. Entdo, € fundamental que se
faca um controle da distribuicdo de tamanho de particulas das matérias-primas
utilizadas, para que tendo-se um processo de moagem controlado, possa ser
produzida uma massa ceramica com uma distribuicdo de tamanho de particulas
constante.

Pode-se realizar a medigédo do tamanho de particulas de um dado material, utilizando-
se varios procedimentos baseados em diferentes principios fisicos. A utilizacdo de
cada um desses procedimentos depende do tamanho das particulas e de algumas
propiedades do material a ser analisado, como sua densidade e seu indice de
refracao.

As particulas solidas constituintes das matérias-primas ceramicas, apresentam uma
grande variedade de formas e de estados de agrega¢édo. Entdo, para definirmos um
tamanho para a particula, devemos associa-la a uma forma ideal (geralmente a
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esférica) que possui uma dimensé&o caracteristica. Neste caso, o tamanho da particula
sera descrito pelo diametro da esfera que possui caracteristicas equivalentes de
volume, superficie, area projetada, velocidade de sedimentagdo das particulas, cujo o
tamanho se deseja determinar. A tabela a seguir apresenta os vérios diametros
equivalentes aos quais estdo associados o tamanho de uma particula irregular .

Tabela 2.5.1 - Didmetros Equivalentes e sua Definig&o

2.5.1 - Curvas de Distribuigdao de Tamanho de Particulas

Uma amostra na forma de p6 é formada por uma numerosa quantidade de particulas
individuais e aglomerados que tendem a possuir uma distribuicdo continua de
tamanhos compreendidos entre uma faixa limitada.

Da determinagdo quantitativa do numero percentual de particulas que se apresentam
com um determinado tamanho, dentro de um intervalo, obtem-se uma curva de
distribuicdo de tamanho, denominada distribuicdo de frequéncia. A percentagem pode
ser medida levando-se em considerag&o o numero, o volume, a superficie especifica
ou amassa de particulas que possuem um determinado tamanho em relagéo ao total.
Plotando-se os valores de frequéncia versus o diametro equivalente das particulas
obtem-se, na grande maioria das vezes, uma curva assimétrica que apresenta uma
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tendéncia central, onde aparecem os trés tamanhos mais importantes nesse tipo de
distribuicdo. O tamanho modal ( moda ) — aquele em que as particulas aparecem em
maior quantidade; o tamanho mediano — aquele em que 50% das particulas tem
tamanho superior ou inferior a ele e; o tamanho médio — calculado estatisticamente.
A assimetria da funcdo distribuicdo, pode ser corrigida utilizando-se uma escala
logaritmica para o tamanho, transformando a curva em uma distribuicdo normal com
os trés tamanhos centrais sobrepostos. O grafico 2.5.1.1 mostra uma curva de
distribuicdo de frequéncia granulométrica, onde aparecem 2 tamanhos modais.

Curva de Distribuigio de Frequéncia Granulométrica

[N &— _ Tamanhos Maodais

Frequéncia [%]

0 40 80 120 160 200
Tamanho de Particula [10E-06 m)]

Gréfico 2.5.1.1 - Curva de distribui¢do de frequéncia granulométrica

O outro tipo de curva de distribuicdo de tamanho utilizado frequentemente é a
distribuicdo acumulativa. Nela é plotada a percentagem total de particulas que
apresentam um tamanho inferior ou superior a um determinado diametro equivalente,
podendo ser obtida através da integragdo da curva de distribuicdo de frequéncia
dentro dos varios intervalos de diametro que ela apresenta. Cada diametro tera uma
certa percentagem da area abaixo da curva de distribuicdo de frequéncia. Pode-se
afirmar que distribuicdo de frequéncia da uma boa ilustragdo do espectro de tamanho
da distribuicdo, enquanto que a distribuicdo acumulativa caracteriza-a
quantitativamente. O grafico 2.5.1.2 mostra uma curva de distribuicdo granulométrica
acumulativa, destacando o tamanho mediano.
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Gréfico 2.5.1.2- Curva de distribui¢do granulométrica acumulativa

2.5.2 - Técnicas de Analise Granulométrica

A literatura apresenta os mais variados tipos de métodos de andlise granulométrica,
0s quais registram a resposta das particulas a serem analisadas a um determinado
fendmeno fisico. As propriedades das particulas que sao utilizadas na determinacgao
de seu tamanho s&o: sua velocidade de decantagdo em um liquido; suas
propriedades dielétricas; seu comportamento quanto a dispersdo de um feixe de luz
monocromatica; sua superficie especifica; além de tantas outras. Como raramente as
particulas de materiais ceramicos sdo esféricas e, em alguns casos, podem
apresentar grande irregularidade, o seu comportamento em cada método de analise
torna-se bem diferenciado. Cada método utiliza uma determinada propriedade das
particulas para a obtengéo do seu diametro, logo, pode-se obter diferentes resultados
de curvas de distribuicdo de tamanho para os diferentes métodos de analise
utilizados.
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Segundo German® |, o entendimento do processamento de pos passa
necessariamente pelo entendimento da propria natureza dos pds envolvidos nos
processos. As caracteristicas quantitativas e qualitativas de maior importancia na
determinacéo das propriedades de particulas individuais e em conjunto séo:

distribuicdo de tamanho das particulas;

forma e variagao da forma das particulas;

area superficial;

friccdo interparticular;

fluxo e empacotamento;

estrutura interna da particula;

composi¢éo quimica, homogeneidade e contaminagéo;
microestrutura;

densidade;

dureza.

2.5.3 - Particulas ceramicas em suspensdo aquosa

Dentre o conjunto de caracteristicas apresentadas anteriormente, deve-se
inicialmente focalizar a atengao para o sistema de argilo-minerais dispersos em agua,
pois este sistema esta presente na primeira operagéo unitaria do processamento de
revestimentos ceramicos por via umida. Quando combinadas com a agua formando
suspensdes, as particulas ceramicas de origem argilosa constituem sistemas
coloidais com caracteristicas bastante especificas. Geralmente as suspensdes
ceramicas apresentam comportamento nao-newtoniano, com caracteristica
pseudoplastica tixotrépica, ou seja, sua viscosidade diminui com o aumento de
esforco cizalhante e a mesmas taxas de deformacdo, tendem a diminuir a
viscosidade com o tempo. O conhecimento das causas para este comportamento
caracteristico expbe uma das peculiaridades dos materiais ceramicos argilosos
relacionada com seu tamanho e superficie ativa. Estas propriedades levam a
comportamentos reoldgicos caracteristicos para as suspensdes de argilominerais e
influenciam diretamente nas caracteristicas dos materiais durante o processamento
tecnoldgico.

Durante o processo de moagem, segundo Pérsio de Souza Santos®, forma-se no
interior do moinho uma dispersdo de particulas sélidas insoluveis em um meio
aquoso. O grau de dispersédo das particulas e as caracteristicas reoldégicas da
dispersdo sdo afetados significativamente pelo processo de moagem e vice-versa.
Com relagdo ao grau de dispersédo crescente de um sélido insoluvel em um meio
aquoso, pode-se classificar as dispersées em :



21

e Dispersbes Grosseiras: s&o constituidas por particulas dispersas com diametro, ou
alguma de suas dimensdes, superior a 0,1 um. A dispersdo s6 é mantida sob
agitacdo, do contrério as particulas decantam sob a acdo da gravidade;

e Dispersées Coloidais: sdo constituidas por particulas com uma das dimensdes
entre 0,1 um e 0,001 um. Quando dispersas chamam-se "séis", quando decantadas
denominam-se "precipitados coloidais". Se forem rigidas e elasticas chamam-se
"géis" e se forem plasticas e viscosas denominam-se "pastas" ou "massas
gelatinosas";

e Dispersdes Moleculares ou Solugbes Verdadeiras: sdo formadas por particulas
com diametro inferior a 0,001 um. As particulas estéo praticamente dissolvidas.

A maior parte das matérias-primas ceramicas & formada por particulas com

dimensdes caracteristicas para a formagdo de uma dispersdo grosseira, porém as

argilas, que sao constituidas normalmente por microcristais com dimensfes nunca

superiores a 5 um, e atingem, em sua grande maioria, as dimensdes coloidais.

Segundo Navarro et af, uma das propriedades fisicas mais importantes das
suspensdes ceramicas € a tendéncia das particulas se agregarem (floculagdo). Uma
importante propriedade cinética € o fato de todas as particulas em suspenséo,
qualquer que seja a sua forma, terem - em auséncia de for¢cas externas - a mesma
energia cinética translacional média, sendo que a velocidade média da particula
aumenta com a diminuigdo da massa da particula. Os encontros entre as particulas
ceramicas dispersas num meio liquido, movidos pela diferenga de carga, resultam
num movimento aleatério denominado Movimento Browniano sendo que e a
estabilidade da dispersao se determina pelo grau de interagcédo das particulas durante

esses encontros’®.

A multiplicidade de propriedades que caracterizam as argilas s&o explicadas
justamente pela natureza coloidal e pela sua formagéo de suspensao tixotropica com
agua. Assim, devemos caracterizar o sistema argila-agua para entender e modificar
as suas propriedades, quando necessario. Os fendbmenos que se verificam nesse
sistema sdo denominados fendmenos eletrocinéticos, os quais sdo causados pela
existéncia de cargas elétricas na superficie das particulas e que determinam a
existéncia de uma diferenca de potencial eletrostatico na interface argila-agua. A
essa diferenga de potencial denominamos Potencial Zeta e a esta interface
denominamos estrutura de dupla camada. A figura 2.5.3.1 ilustra a superficie
carregada eletricamente de uma particula ceramica, a estrutura de camadas e
diferencas de potencial que s&o desenvolvidas nas suspensdées com agua.
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Figura 2.5.3.1 - Estrutura de dupla camada e potencial zeta — fonte: Reed'?

No sistema argila-agua a particula de argila dispersa em agua apresenta sobre a sua
superficie uma carga negativa. A existéncia dessa carga é comprovada com a
introducéo de dois eletrodos de pdlos diferentes numa barbotina de argila-agua.
Consequentemente, observa-se que as particulas argilosas migram para a face
positiva (catodo).

As causa da existéncia dessas cargas negativas podem ser explicadas pelas
seguintes teorias:

e considerando a argila um composto ionizavel, prevé-se sua dissociagdo em agua
segundo a seguinte reagao:

(ARGILA - OH)H —> (ARGILA - OH) + H*
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Segundo essa teoria, a argila dissociada em agua se comporta como um macroanion
circundado por ions positivos adsorvidos quimicamente. Estes cations podem ser H*
(no caso de argilas muito puras) ou Na’, K, Ca™ e etc.. Tratando-se de uma
adsorsdo quimica de natureza idnica pode-se representar o sistema por notagdes do
tipo ARGILA-H".

e admitindo a natureza cristalina idnica da argila, supbe-se que cada pdlo positivo
do cristal esteja neutralizado pelo pélo negativo correspondente. No interior do
cristal, este efeito mantém a estrutura em equilibrio. Entretanto, na superficie pode
ocorrer uma assimetria de forma que existam valéncias residuais negativas
desbalanceadas, produzidas pelos anions superficiais maiores do que os cations.
Favorecendo, portanto, a adsors&o na superficie;

e Presenca de Al livre na superficie dos cristais adsorvendo moléculas de H,O por
pontes de H".

Qualquer que seja sua origem, é certo que as particulas argilosas apresentam sobre
a sua superficie uma carga negativa. Ao seu redor, para assegurar a neutralidade do
conjunto, devem adsorver ions positivos que, por sua vez, formam uma capa muito
forte resultando em adsorsdo quimica e gerando margem para adsorsao fisica,
formando uma nova capa com ions como o da agua na solugao.

Em resumo num sistema argila-agua (suspenséo ceramica), pode-se distinguir:

- O nucleo argiloso carregado negativamente em sua superficie;

- lons H" adsorvidos nesta superficie (primeira capa);

- Moléculas de agua circundando a particula (segunda capa), que recebe o nome de
micela.

A primeira hipétese para a formacdo da dupla camada idnica foi proposta por
Helmholtz® e seviu durante muito tempo de base para o estudo das propriedades
elétricas dos sistemas coloidais. Segundo ele, todas as particulas coloidais possuem
uma dupla camada idnica rigida, equivalente a um capacitor de placas paralelas,
possuindo uma diferengca de poténcial entre as duas camadas. O conceito de
Helmholtz da dupla camada rigida, embora permitisse a explicagdo qualitativa de
muitos fendbmenos coloidais, estava sujeito a muitas criticas. A partir dai, Gouy,
Chapman e Stern® fizeram uma reformulagéo do conceito da dupla camada idnica,
imaginando-a agora como uma dupla camada idnica difusa. Para os autores citados,
os contra-ions ndo estdo mais rigidamente ligados a particula, mas a sua
concentragdo € maxima nas proximidades da superficie e esta decresce
exponencialmente com o aumento da distancia.
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Como uma consequéncia nas propriedades reologicas pode-se demonstrar a
influéncia da magnitude de variagdo da viscosidade das suspen¢des ceramicas com o
potencial zeta determinado através da figura 2.5.3.2.

Potencial Viscosidade
Zeta » ; Aparente
[mV] / / [mPa.s]
[ " 10000
1 ——
-20.0 /’__4- -'-’d_'___‘_'-"‘-‘_‘-’-
e 6000
i
100 |-t
2000
.,
e ——
0,0 0
00 04 08 1.2
Concentrago de Defloculante [10E-04 mlim2 sdlido seco]
* Concentragéo de Solidos Seco = 50% (vol.)

Figura 2.5.3.2 - Relag&o entre viscosidade e potencial zeta — fonte: Reed 2

Além dos efeitos de superficie, a reologia do material é determinada pela
concentragdo de soélidos e sua distribuicdo de tamanho de particulas. Estes fatores
combinados influenciam diretamente nas propriedades de processamento dos
materiais ceramicos.

2.5.4 - Redugdo de tamanho

As caracteristicas apresentadas pelas particulas de argilo-minerais, no que tange a
sua constituicdo quimica, dimensdo coloidal e atividade superficial, dificulta a
modelagem do processo de cominuicdo e sua exata repetibilidade. Porém, a
operagao de moagem € necessaria para levar as misturas de materiais a um elevado
grau de homogeneizagdo, além de ajustar o tamanho das particulas, até uma
determinada faixa operacionalmente aceita pela tecnologia utilizada e tipologia de
produto as ser manufaturado. Assim pode-se prever uma série de alteragbes
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morfolégicas e dimensionais nas particulas decorrentes de trabalho mecénico
realizado nos moinhos .

Segundo Kingery’ , é observado experimentalmente que uma forca € requerida para
estender uma superficie liquida. A tensédo superficial ou interfacial y é, entdo, definida
como o trabalho reversivel w,, requerido para aumentar a superficie do liquido por
unidade de area:

dw, =y dA - Equagdo 2.5.4.1

onde,

y - tensé&o superficial ou interfacial,
dw;. variagao de trabalho reversivel;
dA - variagao de area de superficie.

De acordo com a primeira e a segunda lei da termodinamica, a variagdo da energia
interna E ou a energia livre de Gibbs G, na mudanga de um estado de equilibrio para
outro, é expressa pelas equagbes 2.5.4.2 e 2.5.4.3:

dE=TdAdS-PdV+ydA+ X pdn, - Equagdo 2.5.4.2

onde,

dE - variag@o da energia interna;

T - temperatura ;

dS - variagéo da entropia;

P - pressao;

dV - variacao de volume;

y - tensdo superficial ou interfacial;
dA - variagao de area de superficie;
y;i - potencial quimico;

dn;.variacdo molar.
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dG=-SdT+VdP +ydA + X yu;dn; - Equacdo 2.5.4.3

onde,

dG - variagdo da energia livre de Gibbs;
S - entropia ;

dT - variagéo da temperatura;

V - volume;

dP - variagio de pressao;

y - tensdo superficial ou interfacial,

dA - variagéo de area de superficie;

u; . potencial quimico;

dn;.variagdo molar.

A tenséo superficial como fun¢éo da energia interna pode ser definida como:

y=(0E/0A)s,v,ni - Equagho 2.5.4.4

onde,

y - tensdo superficial ou interfacial;

OE - variagao da energia interna;

OA - variagdo de area de superficie;

S - entropia ;

V - volume;

n;.numero de moles do componente i.

subscritos da equagdo referem-se as varidveis independentes que sdo mantidas
constantes durante o aumento de area de superficie por uma quantidade unitéria.
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y=(0G /! 0A)p, 1 ni - Equagdo 2.5.4.5

onde,

y - tensao superficial ou interfacial;

dG - variagao da energia livre de Gibbs;

OA - variagdo de area de superficie;

P - presséo ;

T - temperatura;

n;.numero de moles do componente i.

subscritos da equacdo referem-se as varigveis independentes que sdo0 mantidas
constantes durante o aumento de area de superficie por uma quantidade unitaria.

As equacgdbes 2.5.4.4 e 2.5.4.5 podem ser aplicadas para sistemas que inclua fases
sOlidas. Para uma fase sélida, a tensdo superficial y & definida pelo trabalho
reversivel utilizado na criacdo de uma nova superficie pela adi¢do de atomos extras a
superficie.

Provavelmente, a manifestagdo mais familiar da tensédo superficial € observada na
tendéncia dos liquidos de formag&o minima area superficial, esta sempre esférica. Na
superficie, cada atomo é parcialmente cercado por outros atomos, enquanto que no
interior das estruturas materiais existe um total envolvimento dos atomos por
primeiros vizinhos, em situagdes de inexisténcia de defeitos estruturais como vazios e
discordancias. No deslocamento de um atomo do interior para a superficie, podem ser
rompidas ou distorcidas ligagdes e, consequentemente, ha um acréscimo na energia.
A energia de superficie é definida como este acréscimo de energia livre por unidade
de area da nova superficie formada, calculada pela equagdo 2.5.4.6. Para uma
mudanga finita na area superficial a P, T e n; constante:

A2
AG = [ydd=y(42- A1) - Equagfo 2.5.4.6
Al

onde,

AG - variagéo da energia livre de Gibbs;
y - tensao superficial ou interfacial;
dA - variagcdo de area de superficie (de A1 para A2);
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German®, continua esta linha de raciocinio avaliando a influéncia deste quadro
energético relacionado com a criagdo de superficie e a possibilidade de agregag¢do do
particulado na evolugdo da moagem. Uma particula apresenta ambas as energias
interna (fungéo do volume da particula) e de superficie (fungcédo da area de superficie
da particula). Sendo Er a energia total, V o volume da particula, e A a area superficial
da particula, pode-se representar a energia total como sendo uma soma linear dos
termos:

Ey=yA+EV - Equagdo 2.5.4.7

onde,

Er - energia total;

y - tensao superficial ou interfacial;
A - area de superficie;

¢ - tensdo por unidade de volume;
V - volume.

Pode-se definir YA como energia de superficie (J) e £V como energia de volume (J).
Assumindo a forma de particula como sendo esférica, a area sera uma fung¢do do
quadrado do diametro da particula e o volume sera uma fung¢éo do cubo do diametro
da particula. Assim, a energia por unidade de volume é efetivamente uma medida do
potencial de coesividade da particula, expressa por: :

Ex/V=E +6y/ID - Equagdo2.54.8

onde,

Er - energia total;

V - volume;

¢ - tensdo por unidade de volume;
y - tensao superficial ou interfacial,
D - diametro da particula.

Pelo fato da energia total por particulas ser inversamente proporcional ao tamanho da
particula, a forgca motriz para a aglomeragdo comeg¢a a aumentar com a diminui¢do do
tamanho de particulas. Este fato leva a um significativo problema para a
caracterizacdo de particulas pois, em uma andlise dimensional de um aglomerado,
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pequenas particulas seriam impropriamente descritas como uma particula de grande
dimensdo e como varios processos sdo dependentes deste parametro, esta ma
caracterizagdo pode causar muitas dificuldades. Para caracterizar o tamanho ou
outros atributos de particulas € necessario que estas estejam dispersas, 0 que torna-
se mais dificil com a diminuicdo do tamanho das particulas. Agentes ativos em
superficies podem influenciar bastante na coeséo e dispersdo de particulas. Assim, o
primeiro passo em uma analise de particulas é a remogdo de umidade adsorvida na
superficie e outros agentes que causam a aglomeragao de particulas. Para particulas
com dimensdes da ordem de 10> um ou superiores, esta remogéo pode ser suficiente
para a analise. As particulas com pequenas dimensées, especialmente com tamanhos
menores do que 100 um, existirdo for¢as capilares para a aglomeragdo espontanea
com contetudos de agua de 1% em volume ( ou menor do que 0,1% em massa). A
forca capilar atuante aumenta com o decréscimo do contelddo de umidade.
Consequentemente, moléculas polares s3o utilizadas como dispersantes para
particulas finas. Estas moléculas polares sdo tipicamente cadeias carbdnicas com
grupos terminais anidnicos e catidnicos como hidroxil (OH’), sulfonatos (SOs),
sulfatos (OSO5) e amodnia (NHy). Forgcas de cisalhamento sido efetivas em conjunto
com os dispersantes na desaglomeragéo de particulas finas. O cisalhamento pode
ser desenvolvido utilizando agitagdo por ultra-som ou mistura intensiva por agitagdo
mecanica.

2.6 - O empacotamento de particulas

Na produgédo de corpos ceramicos, a etapa de conformagéo do material determina a
forma do corpo e influencia diretamente em algumas propriedades fisicas do produto
acabado como por exemplo a densidade aparente, a retracdo linear e a absorgéo de
agua. Os materiais ceramicos empregados na fabricagdo de revestimento sé&o
conformados a partir do processamento de suspensdes (colagem ou slip casting),
pastas (extrusdo) ou em aglomerados de particulas (prensagem). Eventualmente,
técnicas de laminagéo, moldagem por inje¢do ou conformagéo manual séo utilizados.
Independente da técnica utilizada, as propriedades fisicas do componente s&o
fortemente afetadas pelas caracteristicas do material provenientes da etapa do
processo de fabricagdo conhecida como preparagdo de massa e dos parametros de
conformagao.

As operagbes unitarias anteriores a conformagéo do corpo ceramico condicionam
cada componente mineralégico quanto ao seu tamanho e superficie especifica,
conferindo, ent&o, possibilidades de atividade quimica caracteristica na formagcéao de
fases na etapa de sinterizacdo. Este condicionamento dimensional influencia ainda na
resisténcia mecanica do material conformado, uma vez que este arranjo
granulométrico determina a conectividade interparticular e, consequentemente, leva a
uma adesividade maior ou menor na microestrutura do material verde.
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Alto empacotamento de particulas caracteriza um arranjo que maximiza a ocupacao
de um determinado espago pelo material, diminuindo, consequentemente, a
quantidade de vazios no sistema. Ao contrario, um baixo empacotamento pressupdes
uma grande quantidade de espagos néo ocupados. '

Segundo German®, o estudo de empacotamento de particulas é realizado em muitos
campos da ciéncia. A correlacdo entre empacotamento de particulas e o estado
compactado, segue como objetivo principal a busca de densificagdo maximizada. Uma
revisdo da literatura mostra que, muitas vezes, distribuicdes de mesmo tamanho de
particula e morfologia esferoidal sdo utilizadas para simplificacdo de caiculos
referentes a densificagdo, numero de coordenagdo das particulas e aglomerados.
Entretanto, esta simplificagdo ndo constitui 0 caso real onde a distribuigdo de
tamanho e de forma das particulas ndo seguem este modelo mais simplificado. Nao
obstante, uma variagdo na magnitude de distribuicdes leva a condicbes de
empacotamento especificas, as quais implicam em densificagdes diferenciadas.

Alem das condi¢des de distribuicbes diferenciadas de tamanho e morfologia nos
casos reais, outras variaveis de processo e natureza do material ganham importancia,
tais como:

e densidade de empacotamento

A primeira grande caracteristica € a densidade de empacotamento ou porosidade.
Esta propriedade determina a retragcdo de sinterizagcdo, capacidade de
armazenamento de fluidos, permeabilidade gasosa, deformag¢éo na compactacéo e
resisténcia do compactado.

e resisténcia mecanica do compactado

A resisténcia ou estabilidade das misturas de pés é normalmente ditada pela fricgéo
interparticular surgida do tamanho e forma da particula, atividade quimica da
superficie e textura superficial. A friccdo interparticular afeta a mistura, estado de
aglomeragéo e a tendéncia a segregacgao de tamanhos.

e area superficial

A area superficial é fungdo da distribuigdo de tamanhos das particulas e da forma das
particulas. Particulas com morfologia irregular tendem a apresentar uma maior area
de superficie. A diminuigdo do tamanho de particulas leva a um aumento da area
superficial.
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e coordenagio de empacotamento

O nUimero de coordenacgdo das particulas define 0 nuamero de contatos entre
particulas e influenciara na estabilidade geomeétrica do corpo, densidade de
empacotamento e retragao durante a sinterizagéo.

e permeabilidade

A permeabilidade €& medida pela capacidade de escoamento através dos
espacamentos vazios entre as particulas. A permeabilidade determina o
comportamento de filtracdo em leitos particulados e a facilidade de remogédo de
fluidos durante a secagem. O tamanho e forma dos poros controlam a retengdo de
fluidos no interior do material.

e conectividade

A conectividade do empacotamento de particula é importante para os casos de fases
misturadas. Difere do nimero de coordenagdo quando duas ou mais fases estdo
envolvidas.

Na produgdo de revestimentos ceramicos do tipo destinado a pavimentagdo, o
controle da densidade aparente do material seco e sinterizado é uma propriedade
considerada fundamental para o controle do processo. Associa-se a maximizagdo da
densidade aparente uma diminui¢do da porosidade do material. Entretanto o controle
desta varidvel ndo permite inferir sobre a forma e a distribuicdo de tamanho da
porosidade. Assim n&o se pode considerar esta propriedade de forma absoluta na
predicdo de outras caracteristicas fisicas do material conformado. Apesar desta
limitagdo, o controle da compactacdo de pavimentos em escala industrial pela
densidade aparente tem-se mostrado satisfatorio na predicdo de caracteristicas
desejadas para o compactado - resisténcia mecanica, estabilidade dimensional,
diminuicdo de tensdes mecéanicas residuais no material e densificagdo/gresificagdo do
sinterizado.

Correlacionando-se a densidade com o empacotamento de particula em distribuigbes
continuas segundo German® a densidade de empacotamento de uma mistura
multimodal aumenta quando o numero de modas componentes também aumenta.
Uma distribuicdo de particulas larga favorece uma maior densidade de
empacotamento quando comparada com a distribui¢do de particulas estreita.

Além da amplitude da faixa de distribuicdo granulométrica, a propor¢do de modas
estatisticas compreendendo tamanhos diferenciados exerce profunda influéncia sobre
a densificacdo do material. Para esta discussdo os tamanhos serdo denominados :
grande, médio e pequeno.
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Em um sistema binario (com dois tamanho de particulas) ilustrado na figura 2.6.1,
pode-se representar a condicdo de maximo empacotamento de particulas através da
analise da figura a seguir, onde pode-se observar que a distribuicdo prevé um
preenchimento do espago por esferas de tamanho grande contendo em seus
intersticios esferas de tamanho menor.

Volume
Especifico

100 %
Densificado

Finos \ Grossos

Maximo
Empacotamento

Figura 2.6.1 - Condig8es de empacotamento em sistemas binérios — fonte: German'

A figura 2.6.2 ilustra o efeito na densificagdo do material através da combinagéo de
trés tamanho de particulas (combinagdo trimodal).
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Empacotamento

Finos

Grossos

Médios

Figura 2.6.2 - Condiges de empacotamento em sistemas termnérios — fonte: German®

A altura em qualquer ponto representa a densidade fracional de empacotamento. Este
parametro € o resultado do quociente da densidade aparente da mistura de pés pela
densidade real do material de constituicdo do p6 isenta de contornos e imperfeigoes.

Pode-se observar que existe uma combinagéo dos trés componentes que resulta em
uma maxima densificagao.

A figura 2.6.3, planifica uma combinagdo dos diagramas das figuras 2.6.1 e 2.6.2,
apresentando os resultados de forma analoga a um diagrama de fases ternario, sendo
que é possivel projetar curvas de isodensidade em dominios de combinagdes dos
constituintes que mostram o aumento da densidade da combinagdo quando se
maximiza uma propor¢do de particulas de maior diametro, com preenchimento de
seus espagamentos intersticiais por particulas médias e de tamanho menor (finos).
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Densidade fracional
de Misturas Ternarias

Finos / — ——T Grossos

Figura 2.6.3- Curvas de isodensificag&o — fonte: German’®

A relagéo entre as dimensbes do maior constituinte da mistura para os demais
constituintes também exerce influéncia sobre a densificagdo do material. Dinger e
Funk® citam que Furnas , calculou a regido onde ocorre o melhor empacotamento em

sistemas binarios, ternarios ou de ordem maior, baseado na relagdo de tamanho de
particulas. Os resultados sdo mostrados na figura 2.6.4 .
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Figura 2.6.4- Influéncia da taxa de variagcdo de tamanhos e niimero de modas no empacotamento —
fonte: German’

Pode-se identificar na figura que, ao se aumentar a diferenga entre a maior e menor
particula da mistura, o nimero de modas estatisticas nas quais estas particulas estéo
distribuidas, favorecem um maior empacotamento a medida em que estas aumentam
em nuamero. Ou seja:

e bimodal para relagdes entre a maior e a menor particula em ordem de 10%;
e trimodal para relagdes entre a maior e a menor particula em ordem de 10? - 10*
e tetramodal para relagdes entre a maior e a menor particula em ordem de > 10,

Num arranjo espacial de esferas pode-se visualizar o efeito exposto acima através da
representacao grafica da figura 2.6.5.
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Misturas Bimodais de Particulas Esféricas

a) Monomodal b) Bimodal D1>D2

d) Bimodal D1~ D2

¢) Trimodal Dg>Dm>Df

Figura 2.6.5 - Sistemas de empacotamento — fonte: German’

Esta modelagem proposta, utilizando morfologia de particula esferoidal, simplifica o
entendimento do empacotamento de particulas e leva ao surgimento de modelos
matematicos que permitem a predicdo de situagées que favorecem ou n&o a
maximizagio da densidade do material.

Os sistemas de empacotamento na tecnologia de processamento de pavimentos
ceramicos sdo caracterizados em duas situagdes:

e empacotamento de particulas;
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e empacotamento de aglomerados.

Considerando que as particulas ceramicas sofrem ao longo do processamento
operacdes de aglomeracdo em atomizadores e granuladores pode-se associar a
densificagbes dos corpos ceramicos as condi¢cdes de empacotamento de particulas e
aglomerados. Pode-se representar conforme a figura 2.6.6 estas condicbes
relacionando-as com a porosidade apresentada entre as particulas (intragranular) e
entre os aglomerados (intergranular):

Efeito da distribuigdo de tamanho
de particulas e aglomerados
na porosidade

=+ Porosidade Intergranular

Particula

Aglomerado

Porosidade Intragranular

Figura 2.6.6 - Sistemas de empacotamento em particulas e aglomerados - representag&o da
porosidade intergranular e intragranular.

Um primeiro modelo matemético proposto por Andreasen® é baseado no argumento

de que como distribuicbes continuas sdo frequentemente encontradas na
natureza, uma teoria de empacotamento de particula para descrever o
empacotamento de distribuigbes reais, deve ser baseada em distribuices continuas.
Ele definiu que a matriz de particulas envolvendo todas as particulas em uma
distribuicdo seriam, independente do tamanho, as mesmas. Desta concepgdo foi
proposta uma importante lei para a determinacéo do empacotamento:
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n
CPFT _ (D) _ ruagho 2.6.1
100 = (p,y

onde:

CPFT: Percentual acumulado menor que um determinado diametro D;
D: Diametro equivalente da particula;
D;: Diametro equivalente da maior particula;

n: modulo de distribuigao.

Esta equagdo entretanto, ndo é empirica, mas baseada em uma condi¢cdo de
similaridade. Os resultados experimentais apontaram as melhores condi¢cdes de
empacotamento para um médulo de distribui¢cdo (n) entre 1/3 e V%

Uma restricdo ao modelo de Andreasen reside no fato do modelo pressupor que
existam particulas de todos os tamanhos, incluindo particulas de tamanhos
infinitesimais.

Uma evolugéo do modelo de Andreasen é encontrado num modelo que inclui em sua
concepgéo, principalmente, a consideragdo do tamanho das particulas do sistema
empacotado.

Segundo Funk e Dinger® , pode-se modelar matematicamente o empacotamento de
particulas através de um equacionamento que envolva tamanhos limites de particulas.
Este tratamento matematico resulta na equagdo 2.6.2, também conhecida como
equacéo de Alfred para distribuicdo de particulas.

CPFT _ (Dn‘Dsn)' - Equag&o 2.6.2
100 ( D/ - Ds")

onde:

CPFT: Percentual acumulado menor que um determinado diametro D;
D: Diametro equivalente da particula ;
Dg: Diametro equivalente da menor particula;

D;: Diametro equivalente da maior particula,
n: médulo de distribuicdo
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Reed” cita a equacdo de Alfred, mencionando-a como equacdo AFDZ. Esta
nomenclatura identifica as iniciais do nomes de pessoas que contribuiram para o
desenvolvimento do modelo, ou seja: Andreasen®, Funk®, Dinger® e Zheng®.

Esta equagdo prevé em simulagdo computacional, um melhor empacotamento de
particula para n = 0,37. Devemos notar que quando Ds = 0, a equacgéo reduz-se a
equacéo original de Andreasen. Quando D = Ds, o CPFT da equagédo é iguala0 % e
quando D = DI, o CPFT da equac&o ¢é igual a 100 % °.

Este modelo é equivalente a equacgédo de Andreasen, com a adicdo de uma menor
particula definida. Funk e Dinger mostram em seu trabalho uma dedugcdo matematica
que demonstra uma identidade de seu modelo associada as dedugbes de Andreasen
e Furnas®, mostrando existir uma relagéo constante entre a progressao de tamanhos
adjacentes em uma distribuicdo. Esta demonstragido valida a utilizagdo deste modelo,
que assume uma constante - n - como um parametro exponencial que determina a
forma de distribuicdo. Nesta demonstracéo Funk e Dinger demonstram que:

n =flog(r) - Equagdo 2.6.3

onde:
f= 1/(log(CSR));

CSR = relagéo entre 2 classes de tamanhos adjacentes (tipicamente esta relagdo é
constante e igual a (2)"? entre malhas consecutivas);

r = relacdo entre o volume de material de uma classe de tamanho e o volume de
material na préxima classe de tamanho menor.

2.7 - O Processo de Fabricagao de Revestimentos Ceramicos

Como uma classe, os materiais ceramicos vem formecendo possibilidades de
desempenho técnico a uma série de exigéncias mecanicas e quimicas.
Particularmente no caso dos pavimentos ceramicos, propriedades associadas a baixa
porosidade do substrato ceramicos direcionam o produto para a qualificagdo. As
solicitagcdes de servigo do material diferem tanto em sua natureza como em nivel de
exigéncia. Por exemplo, tem-se a diferenciagdo entre as propriedades exigidas dos
materiais em condigbes operacionais, submetidas aos revestimentos ceramicos
externos de uma nave espacial cruzando a estratosfera terrestre ou ao trafego de
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pessoas sobre um chao revestido com pisos ceramicos. Seguramente estas
diferencas levam a significativas mudangas na manufatura destes materiais de
mesma classe.

Dentro da classe de materiais ceramicos pode-se conferir uma distingdo entre duas
subclasses:

e as ceramicas avangadas e;
e as ceramicas tradicionais.

A producgéo de revestimentos ceramicos possui um conjunto de operagdes basicas
que, geralmente descrevem a maioria das tecnologias empregadas na producédo. A
figura 2.7.1 mostra este conjunto principal:

Estocagem de Matérias-primas
Pesagem da Formulagao

Mistura e Cominuigao
1

Aglomeragao e Corregdao da Umidade
Modelagem por Conformagao Mecanica

Corregdo da Umidade
s
Decoragao
\A
Queima

"

Classificagao

Figura 2.7.1 - Processo de fabricacdo de pavimentos cerdmicos

A tecnologia de manufatura de pavimentos ceramicos podem ser classificada
segundo o tipo de operagdo de moagem utilizada:

e tecnologia de processamento via Umida, onde as matérias-primas sofrem moagem
a umido em moinhos de esferas e, posteriormente, a suspensédo (barbotina) é
secada e aglomerada em secadores atomizadores por formacdo de um spray de
suspensdo em contra corrente a uma massa de ar aquecido a temperaturas da
ordem de 600 °C (fluxograma apresentado na figura 2.7.2) ;
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Matérias-primas—Moagem via imida— Reservatério de
Barbotina—Atomizador—Aglomerado

Figura 2.7.2 - Fluxograma da etapa de aglomeragéo na tecnologia via-timida

e tecnologia de processamento via seca, no qual as matérias-primas sofrem moagem
a seco em moinhos pendulares ou de martelos e, posteriormente o material moido,
é misturado umidificado, granulado e seco, segundo o fluxograma apresentado na
figura 2.7.3;

Matérias-primas—Moagem via seca—>Mistura e Microgranulagdo—Secagem em
Leito Fluidizado— Peneiramento—Aglomerado

Figura 2.7.3 - Fluxograma da etapa de aglomerag&o na tecnologia via-seca

Os aglomerados obtidos pela tecnologia via-Umida apresentam maior esfericidade e
densidade menor do que os aglomerados obtidos por via-seca. Estes aglomerados,
também conhecidos como p6 atomizado s&o ilustrados na figura 2.7.4 a seguir:

Figura 2.7.4 — P6 cerédmico atomizado - aumento de 250 x em microscépio eletrénico de varredura
(MEYV) — cortesia Eliane Revestimentos Cerdmicos.
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Posteriormente & secagem e aglomeracéo, o material sofre corre¢cdo da umidade em
silos, onde permanecem por um periodo de tempo denominado maturacdo. Este
periodo pode durar de 24 a 36 horas. A etapa seguinte é a conformagéo dos corpos
ceramicos.

O sistema de conformagéo € selecionado segundo o tipo de produto, seu tamanho e
complexidade e produtividade necessaria. Como foi mostrado anteriormente, pode-se
encontrar as massas ceramicas em trés classes segundo o conteudo em sélidos:
seco, plastico e barbotina, de acordo com a relagéo a seguir:

Sistemas H,O(% em massa)
Estado seco (granulo) 5-10%
Estado plastico 15 - 20%
Estado barbotina 40 - 50%

Estes limites variam em fungéo das caracteristicas e composigdo da massa.
Segundo cada uma destas propor¢des de agua, existem trés grandes grupos de
técnicas de conformacéao de pecas:

e Prensagem a seco.
e Moldagem plastica.
e Colagem.

A prensagem € a técnica de conformagédo de pecgas mais usada atualmente na
fabricacdo de pavimento e revestimento ceramico, a pressées de conformacio
situadas na faixa de 150 a 450 kgf/cm?.

Na prensagem ocorrem trés operagdes ao mesmo tempo:

e conformacgéo da peca: atribui uma geometria ao corpo ceramico ou pega;
compactacéo: da-se consisténcia a pega para resistir, a cru e depois de queimado
as agbes mecanicas e fisico-quimicas, as quais possam estar expostas ( secagem,
transporte, sinterizagédo, etc.);

e densificagcdo: reduz os vazios existentes entre as particulas da massa. A
eliminagao total de vazios € impossivel. Emprega-se, portanto o termo "densidade
aparente" (Dap) para referenciar o grau de compactagéo alcangada por uma massa
submetida ao processo de prensagem.

A respeito de outros sistemas de conformagdo de pegas ( modelagem, extruséo,
colagem ) a prensagem apresenta notaveis vantagens como:

e alta resisténcia mecanica a cru;

e alta produtividade;

e facilidade de secagem, ja que parte de valores de umidade nunca superiores a
6,5%;
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e redugao de retragcbes de secagem devido a redugéo dos vazios;
e maior controle das dimensées da pe¢a obtida dentro de tolerancias especificadas.

A operagcdo de prensagem e as caracteristicas das pecas prensadas sé&o
marcadamente afetadas pelas propriedades das particulas (natureza, tamanho,
distribuicdo, forma, etc,) e pelas propriedades dos aglomerados (forma, tamanho,
distribuicdo dos aglomerados, etc,). Estas caracteristicas sdo fungdes, por um lado,
da composi¢cdo de matérias-primas utilizadas na formulagdo e por outro lado, da
tecnologia de preparagédo da massa utilizada.

As figuras 2.7.5, 2.7.6, 2.7.7, 2.7.8 e 2.7.9 obtidas em microscopio eletronico de
varredura (MEV) mostram os aglomerados de particulas obtidos por atomizagdo e
conformados industrialmente.

A figura 2.7.5 mostra a superficie de um pavimento ndo sinterizado coletado apos a
secagem (também denominado pavimento seco). E possivel observar a manutengéo
da forma do atomizado deformado pela tensido compressiva exercida pelos pungdes
da prensa. Este ndao rompimento dos aglomerados gera um alta porosidade
intergranular na superficie do revestimento. Alguns autores referem-se a este nao
rompimento dos aglomerados como uma manuten¢ao da identidade dos aglomerados
apos a conformagéo.

Figura 2.7.5 - Superficie de pavimento seco - aumento de 40 x em microscépio eletrénico de varredura
(MEV) — cortesia Eliane Revestimentos Ceramicos.

A figura 2.7.6 mostra em detalhe os aglomerados compactados na superficie sob
deformacéo plastica e sem completo rompimento.
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Figura 2.7.6 - Detalhe do p6 atomizado deformado e porosidade intergranular- aumento de 320 x em
microscépio eletrénico de varredura (MEV) — cortesia Eliane Revestimentos Cerdmicos.

A figura 2.7.7 mostra um aspecto muito importante da compactacio. Trata-se do néo
rompimento dos aglomerados no interior do pavimento conforme mostrado na regiéo

7

de fratura ilustrada na figura. Em detalhe é possivel observar a porosidade
intergranular existente no interior do pavimento.

Figura 2.7.7 - Detalhe da porosidade intergranular no interior do pavimento seco - aumento de 400 x em
microscopio eletrénico de varredura (MEV) — cortesia Eliane Revestimentos Ceramicos.

A figura 2.7.8 e 2.7.9 mostram regides de fratura internas do pavimento com
aglomerados inteiros localizados nesta regiao.
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Figura 2.7.8 - Detalhe da fratura do pavimento seco com aglomerados nédo destruidos - aumento de 40
Xx em microscépio eletrénico de varredura (MEV) — cortesia Eliane Revestimentos Cerdmicos.

A manutengéo destes aglomerados leva a uma diminui¢do da densidade aparente do
pavimento por aumento de porosidade inter e intragranular. Consequentemente, este
fator propiciara uma sinterizagdo menos efetiva com maior possibilidade de
manutengédo de porosidade posterior a sinterizacéo. Esta porosidade pode atuar como
regido de alivio de tensdes decorrentes de contragbes de secagem e queima
propagando trincas no corpo material (que industrialmente denominam-se RA).
Consequentemente devera atuar diminuindo a resisténcia mecanica do material.

Figura 2.7.9 - Detalhe da fratura do pavimento seco com aglomerados ndo destruidos - aumento de 110
X em microscopio eletrénico de varredura (MEV) — cortesia Eliane Revestimentos Cerdmicos.

Grande parte dos defeitos de fabricagdo mais comuns tem sua nas variagdes no nivel
de porosidade a cru das pegas. Resulta pois, a necessidade de estabelecer-se na
manufatura um controle permanente desta variavel. Considera-se como variaveis do
processo:
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e pressao de prensagem;
e umidade de prensagem;
e tamanho de particulas e aglomerados.

Estas variaveis sdo objeto de controle em etapas do processo de fabricagdo, como
atomizacdo, moagem e prensagem.

Durante a compactacéo, pode-se observar 3 estagios distintos:
Estagio 1:

Reordenacéo dos aglomerados, alcangando a densidade aparente do pé empacotado
(densidade vibrada). Na presséo de fluéncia, a reordenacgao é completada.

Estagio 2:

Reducédo de vazios intergranulares, por deformacdo plastica e/ou fratura do
aglomerado, que depende da dureza e deformabilidade do aglomerado. Ao final
deste estagio é alcancada a densidade aparente do aglomerado.

Estagio 3:

Reducéo da porosidade intragranular por deslizamento das particulas e reordenagéo
das mesmas, levando a uma configuragdo mais densamente empacotada. A
pressdes muito elevadas pode ocorrer fratura de particulas.

Como pode-se observar que existe uma correlagéo direta entre a presséo de fluéncia
e a resisténcia dos aglomerados. Assim, este parametro constitui um poderoso
indicativo do estado de dureza dos aglomerados. Este parametro pode variar
segundo:

estrutura do aglomerado (oco ou denso),

tamanho médio e distribuicdo granulométrica;
conteudo de umidade do aglomerado;

natureza e proporgdes dos ligantes de compactacgéo.

A umidade dos aglomerados ceramicos exerce uma forte influéncia na compactagéo.
A densificacdo dos compactados aumenta de acordo com o aumento da presséo de
compactagéo e, também com a umidade. Este aumento de densificagdo ndo é
constante apés um intervalo normalmente compreendido entre 3 e 7%. Apds este
intervalo a porosidade inter e intra-granular passa a ser preenchida gradativamente
pela agua, diminuindo proporcionalmente a capacidade de densificagéo.
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Este perfil de densificagdo determinado pela pressédo e umidade esta fortemente
correlacionado com as propriedades do material apés a sinterizacdo. Pode-se
generalizar este comportamento assumindo que, quanto maior for o grau de
densificacdo do compactado menor sera a porosidade e a retragéo linear do material
sinterizado.

Um fator de grande importancia tecnologica € a relagdo entre a densificacdo e a
retracdo linear, uma vez que gradientes de densificagdo em um mesmo corpo
ceramico normalmente sdo observados nas linhas de producdo. Com a relagdo 6bvia
existente entre a alta densificagdo e a baixa retragdo linear, o corpo ceramico pode
encontrar durante a secagem e a sinterizagdo solicitagbes mecanicas internas
compressivas e trativas que podem ocasionar trincas e deformagdes no material.

Na sinterizac&o destes materiais é utilizada a tecnologia conhecida por monoqueima,
onde o substrato ceramico é sinterizado juntamente com uma camada de esmalte
aplicada em linhas de esmaltagéo.

Durante o processo descrito, pode-se considerar 2 principais etapas como sendo as
grandes responsaveis pela densificagdo do material - a compactagdo mecanica e a
sinterizacgao.

Nestas duas etapas o empacotamento e a area superficial das particulas constituem
parametros determinantes no grau de densificagdo do material. A importancia no grau
de densificagdo estd na necessidade de diminuir a porosidade no material. Uma
elevada porosidade corresponde a uma elevada absor¢do de agua, principalmente,
se a porosidade aberta do material for significativa.

A queima de massas ceramicas provoca uma modificagdo fundamental de suas
propriedades, transformando-se num material duro e resistente. Nesta fase
manifestam-se indicios de todas as operagbes realizadas durante a fabricagéo,
aparecendo frequentemente defeitos nas peg¢as acabadas, ocasionados em etapas
anteriores, mas que até este estagio ndo haviam se manifestado.

Nas figuras 2.7.10, 2.7.11, 2.7.12 e 2.7.13 estdo ilustradas as microestruturas
formadas na sinterizag&o dos pavimentos gresificados.

A figura 2.7.10 mostra um perfil da seg¢édo transversal da fratura de um pavimento
gresificado, apresentando na parte lateral direita da figura a regido do esmalte que
recobre a face superior do pavimento. Desta camada pode-se verificar as alteragbes
de textura e porosidade acompanhando a microestrutura no sentido da direita para a
esquerda da microfotografia. Pode-se perceber distintas regiées como a regido do
engobe, que é uma camada intermediaria entre o esmalte e o substrato e o préprio
substrato. A morfologia da porosidade pode ser identificada nesta figura como uma
porosidade arredondada na regido do esmalte e irregular na regido do engobe e
substrato. Esta diferenciacéo € explicada pela predominante fase liquida constituinte
do esmalte, cuja baixa viscosidade permite, devido a maior mobilidade, um
coalescimento e arredondamento dos poros formados pela liberagdo de gases
oriundos de reagdes caracteristicas da queima dos revestimentos compostos por
H.0, CO,, CO, SO,, NO, e outros. Estas reacdes sao citadas na tabela 2.7.1 a seguir.
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Na regido do engobe e do substrato a formacdo de fases liquidas ndo é téo
acentuada quanto na regido do esmalte, uma vez que os constituintes majoritarios
desta fase s&o menos fundentes. Consequentemente, pode-se verificar uma
porosidade mais irregular formada pelo coalescimento da porosidade inter e
intragranular oriunda da etapa de conformagdo mecanica. Durante a sinterizacéo,
esta porosidade inicial tende a concentrar-se numa faixa menos ampla de tamanhos

e de tamanho médio de poro maior.

Figura 2.7.10 - Regido de fratura de pavimento sinterizado - camada vertical direita apresenta regi&o
esmalfada - aumento de 80 x em microscoépio eletrénico de varredura (MEV) — cortesia Eliane
Revestimentos Ceramicos.

A figura 2.7.11 permite observar com maiores detalhes, a regido do esmalte, sua
textura e a morfologia de poros caracteristicos.
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Figura 2.7.11 - Detalhe da regido esmaltada - aumento de 320 x em microscépio eletrénico de
varredura (MEV) — cortesia Eliane Revestimentos Cerdmicos.

A figura 2.7.12 e 2.7.13 mostram regides do substrato com caracteristicas de textura
e morfologia de poros muito parecidas com a regido do esmalte. Estas regides
apresenta uma heterogeneidade do substrato onde a fase liquida formada durante a
sinterizagédo foi concentrada em uma unica regido. Em condi¢gdes normais esta fase
deve ser formada ao longo de toda a estrutura entre as fases cristalinas majoritarias,
maximizando a taxa de sinterizagdo por escoamento viscoso entre os contatos de
particulas sinterizadas. Nestas figuras pode-se identificar a porosidade fechada (ou
ndo interconectada) dos pavimentos. Este tipo de porosidade diminui a densidade
aparente dos pavimentos, porém nado altera a absor¢cdo do material. Outra
propriedade afetada por este tipo de heterogeneidade é a resisténcia mecanica, uma
vez que este tipo de porosidade de tamanho maior e isolada, resulta em uma menor
resisténcia e pode até iniciar uma trinca no material.
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Figura 2.7.12 - Detalhe da regido do substrato - regi&o rica em fase liquida com formagéo de
porosidade fechada - aumento de 320 x em microscépio eletrénico de varredura (MEV) — cortesia
Eliane Revestimentos Cerdmicos.

Figura 2.7.13 - Detalhe da regido fraturada do pavimento sinterizado - aumento de 160 x em
microscépio eletrénico de varredura (MEV) — cortesia Eliane Revestimentos Cerdmicos.

A tabela 2.7.1 mostra as principais transformag¢des que ocorrem com os materiais
argilosos durante o tratamento térmico.
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Segundo Padoa', a queima &, certamente, a etapa mais delicada de todo o processo
produtivo ceramico, como também é aquela que em uma visdo superficial, parece
determinante para uma maior ou menor qualidade do produto. Especificamente,
eventuais defeitos no material se revelam somente quando este € queimado no forno.
Partindo deste pressuposto, o controle e a adequagdo dos materiais a microestrutura
desejada dos materiais deve ocorrer desde as primeiras etapas do processo de
fabricacao.

A queima de materiais ceramicos ndo implica simplesmente em leva-los a uma
determinada temperatura. Existem outras variaveis, sendo de grande importancia as
velocidades de aquecimento, de resfriamento e também, o tempo de permanéncia na
temperatura maxima. Portanto, entende-se por queima, 0 aquecimento do material
de acordo com um plano preestabelecido, das pegas a verde e moldadas, seguido de

resfriamento igualmente estabelecido. Este plano preestabelecido € o que se
denomina de curva de queima ou diagrama de queima.

Na queima de produtos ceramicos, paralelamente as reagdes fisico-quimicas que
nela se desenvolvem, ocorre a formagao de novas fases cristalinas e vitreas, dando
lugar a uma série de mudangas microestruturais na pega. A alteragdo na forma e
tamanho dos poros é uma das mais importantes, j4 que grande parte das
propriedades fisicas do produto queimado depende deste parametro (resisténcia

mecanica, resisténcia ao choque térmico, resisténcia ao gelo, etc,).

A sinterizagdo € um processo de tratamento térmico mediante o qual, um sistema de
particulas individuais ou um corpo poroso modifica algumas das propriedades,
evoluindo até um estado de maior compactagdo (baixa porosidade) e
consequentemente, menor energia livre de Gibbs. Esta redugcdo é considerada a
forca motriz da sinterizacao.

Segundo A. Brusa et alli' , produtos ceramicos com elevadas caracteristicas
mecanicas e estéticas sdo realizados com composi¢ées complexas € com muitos
componentes, que requerem processos de moagem sofisticados e tais que permitam
obter particulas muito finas, indispensaveis ao grau de sinterizacdo necessario aos
corpos ceramicos durante um curto tempo de queima, sem danificar as
caracteristicas estéticas dos materiais processados.

Esta tendéncia orientou as moagens de matérias-primas ceramicas para grandes
moinhos de esferas, com excessivos tempos de moagem porém, contrastando com
uma particularidade das matérias-primas ceramica argilosas. Os argilominerais, que
constituem a parcela majoritaria de composicdo massica das formulagbes de
pavimentos ceramicos, possuem dimensdes de cristais de cerca de 1 a 10 um,
requerendo portanto uma quantidade bastante alta de energia para sua redugéo, tal
como pode-se estimar pelo enunciado da lei de Charles que generaliza as leis de
Kick, Bond e Rittiger precedentes'®.
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Conceitualmente, a lei de Charles diz que o trabalho gasto para reduzir as dimensdes
de um sdlido é diretamente proporcional a magnitude de tal redugdo e inversamente
proporcional as dimensbes do proprio sélido, de acordo com uma fungdo que
depende de um expoente caracteristico da natureza do material™.

De forma complementar a este enfoque, pode-se ainda, prever uma diminui¢do do
fator de empacotamento de particula com o avanco da moagem. Segundo German* a
amplitude da faixa de distribuicdo granulométrica e sua distribuicdo de classes leva a
obtencdo de altas densidades de empacotamento, na medida em que a amplitude
desta faixa cresce e aumenta o numero de modas estatisticas nesta distribuicéo.
Assim, pode-se deduzir que as matérias-primas ceramicas de origem argilosa séo
materiais de empacotamento comprometido em fungéo das reduzidas dimensdes dos
cristais no estado natural e, além disso, favorece-se a diminui¢do das condi¢des de
empacotamento a medida em que estreita-se a faixa de distribuicido granulométrica
de particulas, ao submeter-se as misturas a moagens prolongadas.

Lorici e Bresciani'® , questionaram o controle do grau de moagem a ser
parametrizado para a liberacdo do material, mediante controle da massa retida em
determinada malha de peneira padronizada conhecido industrialmente como método
de determinagéo do residuo ou simplesmente residuo de moagem. Segundo Loris e
Bresciani, para especificar algumas das caracteristicas € necessario algo mais do
que a massa retida em apenas um ou dois diametros equivalentes. De fato,
atualmente o residuo final de moagem é o unico parametro de controle da moagem
de matérias-primas ceramicas. Isto € muito superficial e limitante. Este método de
controle industrial pode ser somente valido quando se assume que as matérias-
primas s&o constantes em sua composi¢do e tamanho e que o processo ocorre sob
condigbes operacionais constantes. Consequentemente, a distribuicdo de tamanho
de particula pré determinada seria também mantida constante. Se, quando os testes
de moagem para materiais diferentes sao realizados como neste caso, ou como
geralmente ocorre na industria, materiais e condi¢des de moagem séo alterados, o
unico controle de residuo realizado €&, certamente, insuficiente para certificar as
caracteristicas requeridas.

Segundo Peco® , um aspecto importante na preparacdo de pés é a formagdo de
aglomerados entre particulas individuais, que podem prejudicar seriamente a
homogeneidade da prensagem, da sinterizacdo, da estrutura e da densidade do
produto - principalmente em processamento de ceramica avangada. Os cristais
individuais podem se agrupar em aglomerados facilmente desagregaveis, se forem
originados por forgas de Van der Waals, de agua adsorvida ou por ligantes viscosos;
entretanto formam-se aglomerados fortes, e quando estes provém de sinterizacéo,
calcinacdo, cementacdo ou mudanca de fase. Especificamente com relagdo a
moagem Peco afirma que a extensa moagem pode levar a formacdo de
aglomerados. Isto se verifica, por exemplo, com a alumina que é solvatada pela agua
de moagem, havendo uma troca entre o ion H* da 4gua e o ion Ai** com formagéo na
superficie da particula de uma camada de aluminio mono-hidratado poroso, de alta
area superficial, que com a secagem atua como um forte ligante.
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Consolidando as informacdes até agora apresentadas, um raciocinio légico pode ser
sintetizado:

As condi¢des iniciais e intermediarias dos materiais ceramicos interferem diretamente
na qualidade do corpo ceramico sinterizado. No tocante a distribuicdo granulométrica
de particulas e aglomerados, variagdes destas levam a condi¢cdes de empacotamento
de particulas diferenciados, produzindo densificagdes igualmente variadas. Desta
forma, é preciso determinar este grau de influéncia e também uma metodologia de
controle alternativa a determinacéo do residuo em malha para que seja efetuado um
controle em a toda a extensdo do processamento da curva de distribuicdo
granulomeétrica. Op¢des por técnicas provenientes da ceramicas avangadas, € uma
alternativas pela qual devem ser analisadas pois, como foi salientado, permitirdo
menores possibilidades de variagbes nos parametros operacionais vinculados ao
controle devido a grande precisdo e exatiddo destes sistemas. No caso de
determinagdo de distribuicdes de tamanho de particulas, técnicas experimentais
utilizando difragdo a laser e modelagem estatistica, poderiam vir a ser vinculadas as
linhas de producg&o de revestimentos ceramicos.
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CAPiTULO 1INl

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 - Introdugdo

A realizagdo dos experimentos seguiu a seguinte sequéncia:

sele¢do e amostragem das matérias-primas;

caracterizagcao das matérias-primas;

moagem em moinho de esferas de cada matéria-prima individualmente;

caracterizagdo da distribuicdo granulométrica das moagens individuais das

matérias-primas em etapas distintas das moagens;

o formulagdo de misturas de classes de matérias-primas alternando o estado de
cominuigéo de cada classe;

e caracterizagdo da distribuicdo granulométrica de cada mistura;

e conformacdo de corpos de prova com cada mistura de matérias-primas por

prensagem em 2 niveis de compactacao;

caracterizacédo dos corpos de prova apés a secagem;

sinterizacdo do material em forno industrial;

caracterizagdo dos corpos de prova apds a sinterizacgéo;

analise estatistica;

teste em escala industrial.

e 0 & o o

Os ensaios foram realizados nos laboratérios da empresa Eliane Revestimentos
Ceramicos SA em Cocal do Sul SC e da Universidade Federal de Santa Catarina em
Florianépolis SC, especificamente nas dependéncias do Colégio Maximiliano
Gaidzinski (CMG), Centro de Pesquisas Eliane e Laboratério de Materiais (Labmat).
Os testes em escala industrial foram realizados nas unidades industriais Eliane Ii e
Eliane llI.

3.2 - Selegao, Amostragem e Caracterizagao das Matérias-primas

Foram selecionadas para a execugdo dos experimentos um conjunto de nove
matérias-primas utilizadas industrialmente para a produgdo de pavimentos
gresificados nas industrias Eliane Revestimentos Ceramicos S.A. Constituem esta
selecdo trés argilas, um caulim, um talco, um fonolito, um quartzito, um filito e uma
bentonita.



56

Estas matérias prima foram coletadas nos depédsitos das industrias sendo que estas
,em etapa anterior & estocagem industrial, foram homogeneizadas e maturadas nas
jazidas pelas mineradoras com liberacéo para a utilizagcdo de lotes com qualidade
assegurada. Destes lotes estocados foram retiradas amostras de aproximadamente
500 kg de cada matéria-prima, com o cuidado de selecionar o material em regides de
diversos pontos do estoque. Uma excec¢ao foi a amostragem da bentonita, pois esta &
adquirida de forma beneficiada e ensacada; esta amostra constituiu-se de dois sacos
de 50 kg cada um. :

As amostras foram devidamente homogeneizadas e quarteadas. Deste processo
retiraram-se as aliquotas de amostra que foram enviadas para os laboratorios do
Centro de Pesquisas Eliane onde realizou-se as andlises quimica, mineraldgica e
fisica de cada matéria-prima.

A andlise quimica foi realizada por métodos analiticos via imida, a caracterizagdo
mineralégica foi realizada por difracdo de raios - X e as analises fisicas realizou-se
segundo o conjunto de normas descrito no manual da AICE' (Associacion de
Investigacion de las Industrias Ceramicas).

3.3 - Moagem e Caracterizagao Granulométrica das Matérias-primas

As matérias-primas foram submetidas a moagem individual em moinho semi-
industrial. Os calculos de dimensionamento da carga de esferas, material, agua e
velocidade de moagem formam realizados segundo metodologia descrita no trabalho
de Bristot™.

Os resultados obtidos e a caracterizagdo do moinho é descrita a seguir:

diametro interno: 59,60 cm

largura interna: 82,00 cm

volume aparente de bolas: 114.384,25 cm®
volume de vazios: 48.041,40 cm®

volume dtil: 228,768,50 cm”®

volume de bolas total: 66.432,86 cm®

numero de bolas com diametro de 20 mm: 6.335
numero de bolas com diametro de 30 mm: 1.877
numero de bolas com diametro de 40 mm: 395
volume maximo de barbotina: 105.233,51 cm®
volume minimo de barbotina: 48.041,40 cm®
massa de barbotina maximo: 171,01 kg

massa de barbotina minimo: 78,07 kg
velocidade critica: 54,80 rpm

velocidade 6tima: 32,00 rpm

¢ & ¢ ¢ o ¢ ¢ ¢ ©o ¢ ¢ ©o ¢ o o
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e carga de matéria-prima utilizada no experimento: 100,00 - 140,00 kg

Cada matéria-prima foi submetida a determinacdo de sua curva de defloculagéo
utilizando-se silicato de sédio 50% como defloculante e escoamento em Copo Ford n°
04 . Foi fixado em 20 segundos, o tempo de escoamento padrdo para as matérias-
primas, em temperatura ambiente. Todas as suspensdes aquosas de matérias-primas
foram condicionadas reolégicamente para este tempo de escoamento utilizando-se
carga de defloculante e agua necessérias para a obtengcdo do parametro pré-
estabelecido. A adequacgdo das cargas de agua e defloculante antes de iniciar-se as
moagens objetivaram permitir que as moagens individuais de cada matéria-prima
ocorressem em condi¢des reoldgicas semelhantes no meio de macinagéo (bolas +
material em suspens&o).

A carga de moagem foi realizada conforme os parametros apresentados na tabela
3.3.1:

Tabela 3.3.1 - Carga de moagem

Uma vez realizada a carga de moagem no moinho de esferas, este foi posto em
marcha sofrendo paradas para a coleta de amostras nas primeira, quarta e sétima
horas.

Nesta parada, um dispositivo apropriado era inserido pela abertura de inspec¢éo do
equipamento de forma que as tomadas de amostra de barbotina eram realizadas na
mesma altura do interior do equipamento, (precisamente a 20 cm da parede interna
do equipamento) e aproximadamente no mesmo intervalo de tempo (este intervalo
compreendeu o tempo de parada do equipamento, abertura da porta de inspegcéo e
fixacdo do dispositivo de coleta sendo sempre inferior a um minuto). Paradas
superiores a esta poderiam alterar a qualidade da amostra e através de decantagéo
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segregar tamanho de particulas do material. O volume de amostra estabelecido
compreendeu trés litros de barbotina.

Efetuada a coleta de material foram separadas duas fragdes de amostras. A primeira
fracdo foi enviada para a caracterizagdo de tamanho de particulas e a segunda para a
formulagcao de misturas de matérias-primas e posterior processamento do material.

A caracterizacdo de tamanho de particulas foi realizada mediante analise em
analisador granulométrico por difracdo de laser. Das amostras de barbotinas das
matérias-primas individuais foram retiradas aliquotas de 30 mil, que posteriormente
foram submetidas a secagem em 110 °C. As amostras secas foram desagregadas,
quarteadas e introduzidas no equipamento. O aparelho fornece resultados das
medi¢cbes das distribuicbes granulométricas em volume compreendidas em intervalos
de frequéncia pré definidos e também a distribuicdo acumulativa. O aparelho fornece
ainda uma estimativa da superficie especifica do material analisado. Esta metodologia
foi descrita por Rodrigues Neto'' em seu trabalho.

Um aspecto importante a ser ressaltado quanto a determinagdo da superficie
especifica massica e volumétrica através da difragcdo de laser concerne a validade
dos resultados obtidos. Uma vez que estas propriedades s&o obtidas considerando-se
as particulas esféricas e de densidade igual a 2,7 g/cm®, estamos restringindo uma
série de fatores que desviam os valores da realidade, com fatores de forma e
densidade real de cada matéria-prima. No entanto considera-se importante
apresentar os resultados destas estimativas de superficie especifica das amostras,
ressaltando-se as variagdes obtidas segundo a natureza de cada material analisado.

3.4 - Formulagao das Misturas e Caracterizagao Granulométrica

Com a segunda fragdo das amostras realizou-se uma secagem a 110 °C. Com o
material seco realizou-se sua desagregacéo e iniciou-se a formulagdo de misturas
para os ensaios. A partir de um formulagdo padrdo desenvolvida nas empresas
Eliane, mais especificamente na Unidade Ill em parceria com o Centro de Pesquisas
Eliane, foi determinada a seguinte composi¢ao:
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Tabela 3.4.1 - Formulagdo da massa

A partir desta composicdo constante foram formuladas misturas de matéria-primas
oriundas de etapas diferentes de moagem individual caracterizando 2 ensaios
distintos:

e ensaio para determinagcdo do grau de influéncia do estado de cominuicdo dos
materiais plasticos e n&o-plasticos nas propriedades do material processado; '

e ensaio para determinacéo do grau de influéncia do estado de cominui¢do dos
materiais fundentes e refratarios nas propriedades do material processado;

O criterio de formulag&o do primeiro ensaio foi determinado pelo grau de plasticidade
de cada matéria-prima, configurando-se uma classe de materiais denominados
Materiais Plasticos ou simplesmente Plasticos e outra classe de materiais
denominados Materiais Nao-plasticos ou simplesmente Nao-plasticos.

Este critério seguiu a metodologia apresentada por Rodrigues Neto'' | classificando-
se 0s materiais na seguinte forma:
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ENSAIO 2

Tabela 3.4.5- Codificagdo do ensaio 2 - fundentes e refratarios

Os componentes de cada formulagédo foram pesados em balanca de precisdo com
resolugéo de 0,01 g. Apds a pesagem de cada material misturou-se cada formulagéo
em via umida sob agitacdo mecanica intensa. Posteriormente, submeteu-se a
secagem em estufa a 110 °C seguida de desagregacéo.

Nesta etapa foi separada uma fragdo de 100g do material seco e destorroado para a
caracteriza¢&o da distribuicdo de tamanho de particulas.

3.5 - Processamento dos Materiais e Caracterizacdo dos Corpos de Prova

As formulagdes de cada ensaio foram umidificadas com 5,5% de umidade
adicionando-se a agua ao pd seco e, posteriormente, homogeneizando o material
manualmente até obtencdo de textura uniforme. Apds esta homogeneizagéo o
material foi acondicionado em sacos plasticos devidamente identificados e lacrados.
O material foi submetido ao repouso por 24 horas. Durante este intervalo as
diferencas de concentracdo de umidade, ou gradientes de umidade das amostras
foram diminuidos por difusdo e escoamento por capilaridade promovendo condi¢cdes
propicias para a conformag¢do mecanica. Este processo € denominado maturacéo da
amostra.

Apés a maturagéo da amostra o material foi submetido a conformagdo mecanica.
Preencheu-se uniformemente o estampo da prensa o qual possui as dimensdes de

5,45 cm x 2,25 cm com quantidades fixas de material adotando-se a massa de 8,63 g
de p6é como carga padrdo. A primeira batida de prensagem foi realizada com presséo
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de prensagem de 50 kgf/cm?, para desaeracdo do compactado seguindo-se de uma
segunda batida de prensagem realizada com presséo de prensagem de 300 kgf/lcm?.
Para cada amostra de cada ensaio foram conformados 3 corpos de prova. Este
procedimento experimental de conformacéo foi repetido para a pressdo de
compactacéo de 450 kgf/cm?.

Os corpos de prova foram submetidos a secagem em estufa a 110 °C com posterior
determinacéo da retragdo de secagem utilizando um paquimetro e determinagdo da
densidade aparente pelo método de empuxo em mercurio.

Apés a caracterizagdo do material seco, os corpos de prova foram submetidos a
sinterizacdo em forno a rolo industrial na Eliane Revestimentos Ceramicos, Unidade
M.

O forno utilizado é codificado como Forno a Rolo 03 e trata-se de um forno produzido
pela Enaplic com 2,3 m de largura interna util e 1470 rolos de 36 mm de diametro. A
capacidade de produgdo do equipamento é de 4220 m%dia de pavimentos.
posicionando os corpos de prova em placa refrataria isolada com alumina calcinada.
A sinterizagdo foi realizada na parte central do forno em ciclo de queima de 47
minutos com a seguinte curva de queima:

70 | 880 | 880 | 900 | 950 |1113|1108|1153|1108|1148|1080| 740

Tabela 3.5.1 - Curva de queima industrial

Apés a queima dos materiais estes foram submetidos novamente a determinagéo da
retracdo linear, densidade aparente, determinagéo da absorcdo de &gua, porosimetria
de mercurio e microscopia eletrénica de varredura.

3.6 — Metrologia e Procedimento Estatistico

As principiais ferramentas estatisticas e metrolégicas utilizadas, além das descritivas
como a média e o desvio padrio, concentram-se em:

e determinagdo de incertezas metroldgicas;
e estimativa de parametro ndo-lineares por regressdes especificas;
e andlise de variancias e analise multipla de variancia.
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3.6.1 - Determinagdo de Incertezas Metrolégicas

210 célculo da incerteza do resultado na a determinacdo da densidade aparente dos
materiais foi equacionado através da Série de Taylor. O procedimento pode ser
descrito de forma generica. Seja, por exemplo, uma grandeza G calculada em fungéo
de diversas grandezas independentes relacionadas por:

G=f(ab,c,...)

Apés a expansdo em Série de Taylor, eliminagdo de termos de ordens mais altas e
reducéo de termos semelhantes chega-se a:

IRGpmayx = ‘i IRa +|=|.IRb +

ﬁal

3l

. IRc+... - Equag8o 3.6.1.1

N % XTI P

onde:

IRGnax = Incerteza maxima do resultado de medigéo;

IRG,rv = Incerteza provavel do resultado de medigao;

of/ca = Derivada parcial da fungéo f em relacéo a variavel “a”;
IRa = Incerteza de medi¢ao da variavel “a”.

3.6.2 - Estimativa de Parametros Nao-Lineares por Regressoes Especificas

A partir da caracterizacdo da equagao de Alfred para o empacotamento de particulas
foi determinado o médulo de empacotamento através da estimativa do parametro por
regressdo nao-linear, onde é computada a relagdo entre um conjunto de variaveis
independentes e dependentes utilizando alguns métodos matematicos iterativos tais
como:
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Quasi-Newton;
Simplex;
Hooke-Jeeves;
Rosenbrock.

A simulacdo do modelo em cada método apresentou coeficientes de correlagdo
distintos, sendo que o método mais eficiente para a determinagdo do médulo de
distribuicdo foi o método de Quasi-Newton que apresentou para todas as medidas
coeficientes de correlagdo compreendidos entre 0,98 e 0,99.

No método Quasi-Newton a derivada parcial de segunda ordem da fung¢do de
convergéncia € assintoticamente estimada, e usada para a determinagdo da
movimento dos parametros de iteragdo para iteragdo. A funcdo de convergéncia
utilizada na técnica estatistica de estimativa ndo linear de parametros foi:

L =(obs - pred)® - Equacdo 3.6.2.1

onde;

L = parametro de convergéncia;

obs = valor do parametro a ser estimado observado na estimativa da iteragéo
corrente;

pred = valor do parametro a ser estimado observado na estimativa da iteracdo
precedente

3.6.3 - Analise de Variancia

A determinagdo do parametro que quantifica a confiabilidade dos resultados
experimentais ou significancia estatistica, (durante o texto sera usada a denominagéo
inglesa p-level), como significativamente representativos da populagdo foi realizada
mediante interacdo de varaveis dependentes e independentes em arranjos
apropriados. Especificamente, o p-level, representa a probabilidade de erro dos
resultados representativos da populagdo. Por exemplo, p-level de 0,05 indica que
existe uma probabilidade de 5% de que a relacédo entre as variaveis encontradas
sejam apenas uma coincidéncia. Em muitas areas de pesquisa, o p-level de 0,05 é
usualmente tratado como o nivel de erro limite para aceitagéo.

O p-level é determinado mediante a aplicagdo de uma técnica estatistica apropriada a
necessidade do desenvolvimento. A utilizagdo da técnica estatistica andlise de
variancia ou ANOVA, permite a avaliagdo de diferengas significativas entre os
resultados provocados por fatores significativos. A andlise de variancia utiliza
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relagcbes que envolvem as dispersbes de resultados entre replicagbes dentro de um
ensaio e entre todos os ensaios que, mediante os graus de liberdade entre os ensaios
e dentro dos mesmos fornecem o nivel de significancia através do célculo de
distribuicdo de probabilidade F ou teste F.

3.7 - Teste em Escala Industrial

A metodologia experimental prevista para a obtengcdo e anadlise dos resultados
culmina com a possibilidade de obtencdo de parametros 6timos em escala industrial
mediante a verificagido dos resultados de moagens de matérias-primas para a
producao de pavimento ceramicos.

Dividiram-se os ensaios em trés etapas distintas. Esta etapas compreenderam as
seguintes atividades:

Etapa a) Realizou-se a moagem convencional da formulagdo de pavimentos analoga
a estudada em laboratério e processou-se na unidade fabril Eliane Ill. Foram
utilizados 2 moinhos industriais codificados como moinhos numero 05 e numero 16,
ambos com capacidade para moagem de 13.000 kg de material seco por batelada.
Durante estas moagens coletou-se amostras de 1,5 litros de barbotina a cada uma
hora de moagem nos dois moinhos citados. Realizou-se a amostragem durante a
primeira, segunda, terceira e quarta hora de moagem (o tempo de moagem
convencional desta formulagdo em escala industrial € normalmente situado entre 3 e
4 horas).

As amostras coletadas foram submetidas ao analisador de particulas para
determinagéo as curvas de distribuicdo granulométrica de particulas para registro da
evolugdo da moagens.

Etapa b) Realizou-se de moagem separada dos componentes plasticos e dos
componentes ndo-plasticos da formulagdo de pavimentos no moinho numero 16.
Durante estas moagens foram coletou-se amostras de 1,5 litros de barbotina a cada
uma hora de moagem dos componentes plasticos e dos componentes nao-plasticos
da massa durante o tempo de moagem convencional desta massa, este
compreendido entre 3 e 4 h. Estas amostras foram devidamente misturadas em
proporgoes constantes e ideais & composi¢do original do material, de forma que
obteve-se 6 amostras distintas com variagées do tempo de moagem dos materiais
plasticos de 1 e 2 horas e nao-plasticos de 1, 2, 3 e 4 horas.

Com o propdsito de agregar um agente suspensivo a moagem de nao-plasticos,
adicionou-se a estas 1% de caulim. Assim, por simplificacdo, adota-se
convencionalmente o termo "moagem de materiais plasticos" para materiais plasticos
sem caulim e de "moagem de materiais ndo-plasticos" para materiais ndo-plasticos
com caulim.
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Como procedimento padréo realizou-se inicialmente trés moagens de componentes
plasticos e, subsequentemente, uma moagem dos componentes nao-plasticos. As
moagens iniciais foram respectivamente depositadas em vascas aéreas distintas
(tanques para deposicdo da barbotina com agitagdo) com capacidade de
armazenamento de 20000 | cada uma.Com a dltima moagem complementou-se o
nivel de cada vasca até diluicdo controlada para obtengcdo da composigdo exata da
formulagdo. As amostras coletadas foram submetidas ao analisador de distribuicéo
de particulas registrando a evolugéo da moagem.

Etapa c¢) Realizou-se a moagem separada dos componentes plasticos e dos
componentes nao-plasticos da formulagédo de pavimentos no moinho nuimero 16. O
tempo de moagem de cada classe de componentes e a alocagido dos moinhos
industriais foram obtidos mediante confronto de resultados das etapas a) e b)
descritas anteriormente. Como procedimento padrédo realizou-se inicialmente trés
moagens de componentes plasticos e subsequentemente uma moagem dos
componentes nao-plasticos da formulagio de pavimentos. Depositou-se as moagens
iniciais em vascas aéreas distintas vindo a Gltima moagem complementar o nivel de
cada vasca até diluicdo controlada para obtencdo da composicdo exata da
formulagdo. A amostra gerada nesta etapa do ensaio encontra-se codificada como
Amostra 1. Processou-se o conteldo destas vascas até a atomizagcdo. O pd
atomizado produzido a partir da segunda hora de secagem foi transferido para um silo
selecionado na unidade fabril Eliane lll. Produziu-se a partir das amostras de pé
atomizado uma nova barbotina para verificagdo da distribuicdo granulométrica de
particulas do material que efetivamente sera compactado com a distribuigéo obtida na
moagem; a esta amostra atribuiu-se a codificagido Amostra 2. Vale salientar que esta
amostra é obtida apds a barbotina passar por peneiramento em malha 80 mesh Tyler,
envasamento nas vascas subterraneas e atomizadores. A producédo dos pavimentos
na unidade seguiu procedimentos padrées de processo com acompanhamento dos
resultados segundo procedimentos internos da unidade.
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CAPITULO IV

RESULTADOS e DISCUSSOES

Apresenta-se neste capitulo os resultados obtidos durante a etapa experimental do
trabalho. Primeiramente s&o demonstrados os resultados das analises realizadas com
as matérias-primas individuais. Numa segunda etapa apresenta-se os resultados
obtidos com as formulagbes. Na terceira parte deste capitulo apresenta-se os
resultados dos ensaios realizados em escala industrial. Em todas as etapas enfatiza-
se os resultados de distribuicdo de tamanho de particulas e sua influéncia nas
propriedades do material.

4.1 - Caracterizagdo das Matérias-primas

As analises quimica e mineralégica e a caracterizagdo fisica das matérias-primas séo
apresentadas nas tabelas 4.1.1,4.1.2e 4.1.

As anélises realizadas permitem uma interpretacdo da funcdo de cada especie de
materiais na composi¢céo da formulagédo dos pavimentos gresificados. Assim pode-se
observar um grupo de materiais predominantemente plasticos constituidos por
argilominerais que apresentam resisténcia mecanica do tipo flexdo a seco
compreendidas entre 15 e 35 kgf/cm2 , destacando-se as argilas 1 e 3, além da
bentonita. Uma exceg¢éo é o talco que apresenta como caracteristica a untuosidade,
propriedade esta que condiciona-o ao uso como lubrificante em extragdo de pegas na
operagdo de prensagem, € mesmo ndo sendo um material plastico apresenta uma
consideravel resisténcia mecanica a seco. Este comportamento “plastico” deve-se
provavelmente a presenga de caulinita identificada na analise mineralégica e a
presenga de material organico, o que justificaria a excessiva perda ao fogo (PF). O
talco puro apresenta um comportamento nao-plastico uma vez que o mineral talco €
constituido por camadas eletricamente neutras, diferenciando-o da caulinita, por
exemplo. Os materiais nao-plasticos quartzito e fonolito apresentam baixas
resisténcias mecanicas compreendidas entre 0 e 5 kgf/cm®. Os materiais fundentes
apresentaram absorgdes de agua abaixo de 15% sendo que é possivel observar que
estes apresentam um somatério de percentuais de 6xidos alcalinos acima de 3%,
enquanto que os materiais refratarios apresentaram absor¢des de agua acima de
15% e somatério de percentuais de éxidos alcalinos abaixo de 3%. Pode-se ainda
salientar 0 excelente desempenho da argila 3 que aduz a formulac&o caracteristicas
desejaveis para os pavimentos ceramicos, pois apresenta alta resisténcia mecanica a
seco - caracteristica associada a plasticidade da argila, alta resisténcia mecanica
queimada - caracteristica associada a quantidade de alcalinos, baixa absorsé&o de
agua e alta retracdo linear de queima indicando boa sinterabilidade.
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Tabela 4.1.1 - Anélise quimica das matérias-primas

Tabela 4.1.2 - Andlise mineralégica das matérias-primas

Legenda: e o - fase majoritaria
e - fase minoritaria
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Tabela 4.1.3 - Anélise fisica das matérias-primas

* Utilizou-se malha 60 Tyler (250um)

** N§o determinado
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4.2 - Moagem das Matérias-primas e Caracterizagdao Granulométrica

As matérias-primas moidas separadamente em intervalos de tempo de moagem
determinados em 1, 4 e 7 horas foram analisadas segundo sua distribuicdo
granulométrica por difragdo a laser e apresentaram as curvas de distribuicdo de
tamanho de particulas apresentadas nos graficos 4.2.1, 4.2.2 e 4.2.3 . No anexo 01
estdo as tabelas com os valores em cada faixa de tamanho para todas as curvas de
distribuicdo de tamanho de particulas apresentadas neste capitulo.

Analisando os gréficos 4.2.1, 4.2.2 e 4.2.3 onde estdo representadas as curvas de
distribuicdo de tamanho de particulas das argilas envolvidas na formulagéo é possivel
observar que as argilas apresentam pouca variagdo na forma da curva de distribuicdo
granulométrica, salvo a apresentada pela argila 2 no intervalo da primeira para a
sétima hora. A baixa modificagdo na curva € um fendmeno esperado pela propria
caracteristica dos argilo-minerais de apresentarem pequenos tamanho de particulas.
No caso da argila 2 pode-se supor que a variagédo inicial de tamanho seja devido a
uma quantidade elevada de material organico, pois esta revelou na andlise quimica
um elevado percentual de perda ao fogo e alto residuo na malha 325 mesh. Para
todas as argilas 50% das particulas estdo compreendidas em faixas inferiores a 4 pm.
Vale salientar o comportamento da argila 3 que praticamente n&o alterou sua
distribuicdo de tamanho de particulas mantendo-se com 50% das particulas
compreendidas em faixas inferiores a 3 um.

Distribuigdo Granulométrica Acumulativa
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Gréfico 4.2.1 - Distribuigdo Granulométrica Acumulativa da Argila 1
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Gréfico 4.2.2- Distribuigdo Granulométrica Acumulativa da Argila 2

Distribuigdo Granulométrica Acumulativa
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Gréfico 4.2.3 - Distribui¢do Granulométrica Acumulativa da Argila 3

A curva de distribuicdo granulométrica do caulim representada no grafico 4.2.4,
mostra um material que apresenta variagées de tamanho de particulas ao longo de
todo o periodo de moagem e fragdes mais grosseiras do que as argilas, com 50% das
particulas com diametro menor do que 9 um.
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Distribuicao Granulométrica Acumulativa
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Gréfico 4.2.4 - Distribuigdo Granulométrica Acumulativa do Caulim

A curva de distribuigdo granulométrica do talco representada no grafico 4.2.5,
apresenta variagbes de tamanho de particulas no primeiro periodo de moagem e
pequena variagdo no periodo final entra a quarta e a sétima hora. Apresentando 50%
das particulas com diametro menor do que 7 um, o talco situa-se em uma faixa
intermediaria entre as argilas e o caulim.
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Gréfico 4.2.5 - Distribuigdo Granulométrica Acumulativa do Talco

A caracteristica geoldgica do fonolito € sua ocorréncia em rochas alcalinas de
natureza feldspatica. Estas rochas sdo pré-beneficiadas nas jazidas até atingirem 5%
acumulado em malha 60 mesh. Este material pré-beneficiado apresenta na curva de
distribuicdo de particulas (gréfico 4.2.6), apresenta uma ampla variagdo de tamanho
de particulas em todo o desenvolvimento da moagem. Como uma matéria-prima mais
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grosseira pode-se observar um acumulo de 50% das particulas com diametros
compreendidos abaixo da faixa entre 25e 30um.

Distribuigdo Granulométrica Acumulativa
Matéria Prima: Fonolito
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Gréfico 4.2.6 - Distribui¢do Granulométrica Acumulativa do Fonolito

A curva de distribuicdo granulométrica do quartzito esta representada no grafico
427, mostra a matéria-prima que maiores alteracées apresentou em termos de
variacdo de tamanho durante o desenvolvimento da moagem. Até a primeira hora de
moagem 50% das particulas estavam abaixo do tamanho de 60um, no periodo
intermediario da moagem este tamanho foi reduzido para 12,5um e, na etapa final,
para 7,5 um.

Distribuigdo Granulométrica Acumulativa
Matéria Prima: Quartzito
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Gréfico 4.2.7 - Distribuigdo Granulométrica Acumulativa do Quartzito



75

A curva de distribuicdo de tamanho de particulas do filito representada no grafico
4.2 .8, assemelha-se a do caulim com uma variagdo na primeira etapa de moagem na
faixa de 10 a 50 um, provavelmente pela moagem da fragéo feldspatica deste mineral.
Como o caulim e as argilas, o tamanho acumulado em 50% esta compreendido abaixo
da faixa entre 6 e 7,5um.

Distribuigao Granulométrica Acumulativa
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Gréfico 4.2.8 - Distribuigdo Granulométrica Acumulativa do Filito

A tabela 4.2.1 e os gréficos 4.2.9 e 4.2.10 subsequentes, mostram a evolugéo da
superficie especifica massica e volumétrica dos materiais. Conforme citado
anteriormente (item 3.3 do capitulo 3), estes valores s&o indicativos de tendéncia néo
podendo ser interpretados em escala absoluta.



10008,91
2,76 10232,42
2,89 10686,88
2,75 10170,28
3,11 11526,52
3,13 11608,89
2,95 10938,35
2,94 10899,56

1
3
7
1
4
7
1
4
7 2,94 10880,7
1 1,66 6148,26
4 1,79 6630,26
7 1,95 7206,38
1 1,55 5737,86
4 1,89 6988,06
7 1,93 7161,41
1 1,04 3856,22
4 1,29 47645
7 1,76 6536,84
1 0,792 2934,57
4 1,27 4685,53
7 1,56 5779,42
1 1,41 5237,04
4 16 594157
7 1,72 6371,68

Tabela 4.2.1 - Tempo de Moagem das Matérias-primas x Superficie Especifica
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Matérias Primas

Superficie Especifica Volumétrica
[m%/em?]

Argila 1
Argila 2
Argila 3
Caulim
Talco
Fonolito
Quartzito
Filito s

Gréfico 4.2.9 - Tempo de Moagem das Matérias-primas x Superficie Especifica Volumétrica
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Quartzito

Gréfico 4.2.10 - Tempo de Moagem das Matérias-primas x Superficie Especifica Massica

O gréficos 429 e 4.2.10 ilustram uma tendéncia a um aumento da superficie
especifica em todas as moagens, com excecédo a argila 3. Pode-se observar que as
maiores variagbes de superficie especifica ocorrem na moagem do fonolito e do
quartzito porém, as argilas naturalmente apresentam maior superficie especifica.
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4.3 - Caracteriza¢cao Granulométrica das Misturas

Apds a andlise das misturas das matérias-primas com mesma composi¢do porém,
com classes de materiais moidos em intervalos diferenciados determinou-se as
distribuicbes de tamanho de particulas. Para efeito de comparagdo entre a
distribuicdo de tamanhos reais aferidos mediante andlise das amostras e as
distribuicées obtidas individualmente das matérias-primas, foram calculadas as curvas
que teoricamente deveriam ocorrer. Este calculo foi realizado multiplicando cada faixa
de tamanho de cada material em determinada etapa de moagem pela sua fracéo
massica na formulagdo, somando-se este conjunto de valores aos outros materiais
complementares. Sdo denominados de caracterizagéo tedrica os resultados deste
calculo.

4.3.1 - Caracterizagao das Misturas Através da Distribuicdo Granulométrica
Calculada (tedrica)

Os graficos a seguir mostram os resultados dos calculos das distribuicbes das
misturas através das distribui¢ées individuais das matérias-primas. No anexo 02 est&o
as tabelas com os valores em cada faixa de tamanho para todas as curvas de
distribuicdo de tamanho de particulas apresentadas neste capitulo.

4.3.1.1 - Ensaio 1

O primeiro conjunto de graficos referem-se as distribuicbes das misturas de materiais
cujas classes foram determinadas pelos materiais plasticos e ndo-plasticos moidos
durante 1,4 e 7 horas.

O gréfico 4.3.1.1.1 compreende as misturas com materiais plasticos moidos durante 1
hora e mostra que 100% das particulas encontram-se abaixo dos diametros 175, 147
e 123 um respectivamente, nas misturas com materiais ndo-plasticos moidos durante
1, 4 e 7 horas. Todas estas misturas apresentaram 50% das particulas abaixo da
faixa compreendida entre 6 e 5 um. Neste ensaio cerca de 6,6 a 7,0 % das particulas
tem tamanho menor que 0,9um.
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Gréfico 4.3.1.1.1 - Distribuigdo granulométrica de particulas acumulativa teérica das misturas de
matérias-primas plasticas com 1 hora de moagem com matérias-primas néo plasticas a 1,4 e 7 horas
de moagem.

O gréfico 4.3.1.1.2 apresenta a classe de materiais plasticos moidos durante 4 horas e
mostra que 100% das particulas encontram-se abaixo dos diametros 175, 147 e 103
um respectivamente nas misturas com materiais ndo-plasticos moidos durante 1, 4 e
7 horas. Todas estas misturas apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa
compreendida entre 5 e 4,3 um. Neste ensaio cerca de 7,0 a 7,4 % das particulas tem
tamanho menor que 0,9um.
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Gréfico 4.3.1.1.2 - Distribuigdo granulométrica de particulas acumulativa teérica das misturas de
matérias-primas plasticas com 4 horas de moagem com matérias-primas n&o plasticas a 1,4 e 7 horas
de moagem.

O ultimo gréfico da série do ensaio 1, o de nimero 4.3.1.1.3, apresenta a classe de
materiais plasticos moida durante 7 horas e mostra que 100% das particulas
encontram-se abaixo dos diametros 175, 147 e 103 um respectivamente nas misturas
com materiais ndo-plasticos moidos durante 1, 4 e 7 horas tal como o gréfico anterior.
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As misturas apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa compreendida entre 5 e
4,3 um. Neste ensaio cerca de 7,3 a 7,7 % das particulas tem tamanho menor que

0,9um.

Distribuicao Granulométrica Acumulativa
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Gréfico 4.3.1.1.3 - Distribuigdo granulométrica de particulas acumulativa teérica das misturas de

matérias-primas plasticas com 7 horas de moagem com matérias-primas n&o plésticas a 1,4 e 7 horas

de moagem.

4.3.1.2 - Ensaio 2

O segundo conjunto de graficos referem-se as distribuicbes das misturas de materiais

cujas classes foram determinadas pelos materiais fundentes e refratarios moidos

durante 1,4 e 7 horas.

O gréfico 4.3.1.2.1 compreende as curvas dos materiais fundentes moidos durante 1
hora e mostra que 100% das particulas encontram-se abaixo do diametro 175 um em
todas as misturas com materiais refratarios moidos durante 1, 4 e 7 horas. Todas
estas misturas apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa compreendida entre
6 e 5 um. Neste ensaio cerca de 6,6 a 6,9 % das particulas tem tamanho menor que

0,9um.
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Gréfico 4.3.1.2.1 - Distribuigédo granulométrica de particulas acumulativa teérica das misturas de
matérias-primas fundentes com 1 hora de moagem com matérias-primas refratarias a 1,4 e 7 horas de

moagem.

O gréfico 4.3.1.2.2 apresenta a classe de materiais fundentes moidos durante 4 horas
e mostra que 100% das particulas encontram-se abaixo dos diametros 175, 147 e
147 um respectivamente nas misturas com materiais refratarios moidos durante 1, 4 e
7 horas. Todas estas misturas apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa
compreendida entre 5 e 4,3 um. Neste ensaio cerca de 6,9 a 7,3 % das particulas tem

tamanho menor que 0,9um.
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Gréfico 4.3.1.2.2 - Distribuig&o granulométrica de particulas acumulativa teérica das misturas de
matérias-primas fundentes com 4 horas de moagem com matérias-primas refratérias a 1,4 e 7 horas de

moagem.
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O gréfico 4.3.1.2.3, dltimo da série do ensaio 2 apresenta a classe de materiais
fundentes moida durante 7 horas e mostra que 100% das particulas encontram-se
abaixo dos diametros 175, 123 e 103 um respectivamente nas misturas com materiais
refratarios moidos durante 1, 4 e 7 horas tal como o gréafico anterior. As misturas
apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa compreendida entre 5 e 4,3 um.
Neste ensaio cerca de 7,4 a 7,7 % das particulas tem tamanho menor que 0,9um.
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Gréfico 4.3.1.2.3 - Distribuig&do granulométrica de particulas acumulativa teérica das misturas de
matérias-primas fundentes com 7 horas de moagem com matérias-primas refratarias a 1,4 e 7 horas de
moagem.

4.3.2 - Caracterizagdo das Misturas Através da Distribuicdo Granulométrica
Medida (real)

Os gréficos a seguir seguem a mesma sequéncia légica que foram apresentadas as
curvas de distribuicdo granulométrica calculadas a partir das curvas de cada matéria-
prima individual. Na sequéncia enfatiza-se a relacdo existente entre os pares
calculado (tedérico) e medido (real) de cada distribuicdo nos dois ensaios. No anexo
03 estdo as tabelas com os valores em cada faixa de tamanho para todas as curvas
de distribuicdo de tamanho de particulas apresentadas neste capitulo.

4.3.2.1 - Ensaio 1

O gréfico 4.3.2.1.1 compreende as misturas com materiais plasticos moidos durante 1
hora. Comparado com a distribuigdo calculada, segundo a qual observa-se que 100%
das particulas encontravam-se abaixo dos diametros 175, 147 e 123 pm
respectivamente nas misturas com materiais ndo-plasticos moidos durante 1, 4 e 7

horas verifica-se que estas faixas de tamanhos diminuiram para 123, 123 e 51um. As
misturas calculadas apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa compreendida
entre 6 e 5 um enquanto que as reais encontram-se entre 6 e 4,3 um. A fragéo retida
abaixo de 0,9um alterou-se de 6,6 - 7,2 para 5,75 - 6,33 . Observando o grafico é
visivel que houve um aumento do acumulo de particulas na regiéo entre 50 e 10 um.
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Gréfico 4.3.2.1.1 - Distribuigdo granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de
matérias-primas plasticas com 1 hora de moagem com matérias-primas n&o plasticas a 1,4 e 7 horas
de moagem.

O gréfico 4.3.2.1.2 apresenta a classe de materiais plasticos moidos durante 4 horas e
mostra que 100% das particulas encontram-se abaixo dos diametros 123, 103, e
61um, menores quando comparados aos 175, 147 e 103 pum respectivamente nas
misturas com materiais ndo-plasticos moidos durante 1, 4 e 7 horas das misturas
tedricas. Todas estas misturas apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa
compreendida entre 5 e 4,3 um contra a faixa de 6 a 4,3 um das misturas tedricas.
Neste ensaio cerca de 54 a 6,1% das particulas tem tamanho menor que 0,9um,
valor este que também diminuiu quando comparado aos 7,0 a 7,4 % anteriores.
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Diametro Equivalente [10E-06m]

Gréfico 4.3.2.1.2 - Distribuig8o granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de
matérias-primas plasticas com 4 horas de moagem com matérias-primas néo plasticas a 1,4 e 7 horas
de moagem.
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O gréfico 4.3.2.1.3, Ultimo da série do ensaio 1 das misturas reais, apresenta a classe
de materiais plasticos moida durante 7 horas e mostra que 100% das particulas
encontram-se abaixo dos diametros 147, 123 e 123 um respectivamente, nas misturas
com materiais ndo-plasticos moidos durante 1, 4 e 7 horas. Nota-se que quando
comparada as misturas calculadas (175, 147 e 103 um) houve uma diminuig&o nas
faixas de tamanhos nas amostras com 7 horas de moagem do materiais plasticos
para 1 e 4 horas de moagem dos materiais ndo-plasticos, enquanto que na
composi¢do com 7 horas de moagem dos materiais ndo-plasticos houve um aumento
da faixa de tamanho. Esta tendéncia foi observada também no grafico 4.3.2.1.2. As
misturas apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa compreendida entre 6 e 5
um. Neste ensaio cerca de 5,25 a 6,18 % das particulas tem tamanho menor que
0,9um. Estes parametros seguem a tendéncia dos ensaios anteriores quando
comparados com os valores calculados.

Distribuigdo Granulométrica Acumulativa
Mistura de Matérias Primas Plasticas com 7 h de Moagem
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Diametro Equivalente [10E-06m]

Gréfico 4.3.2.1.3 - Distribuig&o granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de
matérias-primas plasticas com 7 horas de moagem com matérias-primas néo plasticas a 1,4 e 7 horas
de moagem.

Pode-se resumir as diferengas entre as analises tedricas e reais sob dois pontos
principais:

e as amostras com distribuicdo granulométrica calculadas (teoricas) apresentavam
tendéncia a diminuicdo de tamanho de particulas em todas as situagdes ensaiadas,
tanto dentro de um grupo com tempo de moagem de materiais plasticos fixos e
variagdo do tempo de moagem dos materiais ndo-plasticos, quanto entre os
grupos;

e as amostras com distribuicdo granulométrica medida (reais) mostraram
distribuicbes diferentes daquelas esperadas em tese apresentando distribuicbes
compreendidas em intervalos menores quando comparados as distribuigbes
tedricas. Porém, estas distribuicdes apresentaram uma forte tendéncia a aumentar
a faixa de tamanho de particulas com o aumento do tempo de moagem dos
materiais plasticos, pressupondo uma aglomeragéo de particulas.



85

4.3.2.2 - Ensaio 2

O gréfico 4.3.2.21, primeiro desta série, compreende as curvas dos materiais
fundentes moidos durante 1 hora. Analogamente para a distribuicdo calculada
(tedrica) verifica-se que 100% das particulas encontram-se abaixo do diametro 175
um em todas as misturas com materiais refratarios moidos durante 1, 4 e 7 horas. As
amostras reais concentraram-se em 36, 61 e 36 um, respectivamente. Todas estas
misturas apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa compreendida entre 5,0 e
4,3 um. Neste ensaio cerca de 6,05 a 6,4 % das particulas tem tamanho inferior a
0,9um. Os ultimos dados apresentam-se em faixas semelhantes as calculadas
(tedricas) porém, verifica-se que a faixa de distribuicdo medida (real) € menor do que
a tedrica. Outro aspecto importante & avaliar-se a condi¢do inversa das curvas
quando comparadas com o calculado. Observa-se que a curva correspondente a
amostra com 1 hora de moagem de fundentes e 1 hora de moagem de refratarios
apresenta em uma grande faixa de tamanhos maiores, quantidades de pés mais finos
quando comparada com as distribui¢cdes a 4 e 7 horas de moagem os refratarios.

Distribuig@o Granulométrica Acumulativa
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Gréfico 4.3.2.2.1 - Distribuigdo granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de
matérias-primas fundentes com 1 hora de moagem com matérias-primas refratérias a 1,4 e 7 horas de
moagem.

O gréfico 4.3.2.2.2 apresenta a classe de materiais fundentes moidos durante 4 horas
e mostra que 100% das particulas encontram-se abaixo dos diametros 73, 73 e 61pm
respectivamente, nas misturas com materiais refratarios moidos durante 1, 4 e 7
horas. Conforme o caso anterior novamente Observa-se uma diminui¢do da faixa de
tamanhos de distribuicdo (calculadas: 175, 147 e 147 um). Todas estas misturas
apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa compreendida entre 6 e 5 um.
Neste ensaio cerca de 5,84 a 6 % das particulas tem tamanho menor que 0,9um.
Pode-se observar uma tendéncia muito semelhante ao comportamento descrito
anteriormente porém, com curvas muito semelhantes entre si.
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Gréfico 4.3.2.2.2 - Distribuigdo granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de
matérias-primas fundentes com 4 horas de moagem com matérias-primas refratarias a 1,4 e 7 horas de

moagem.

O gréfico 4.3.2.2.3 apresenta a classe de materiais fundentes moida durante 7 horas e
mostra que 100% das particulas encontram-se abaixo dos diametros 87, 73 e 61um

respectivamente, as misturas com materiais refratarios moidos durante 1, 4 e 7 horas.

As misturas apresentaram 50% das particulas abaixo da faixa compreendida entre 5 e

4,3 um. Neste ensaio cerca de 5,8 a 6,0 % das particulas tem tamanho menor que

0,9um.
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Gréfico 4.3.2.2.3 - Distribuigdo granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de
matérias-primas fundentes com 7 horas de moagem com matérias-primas refratarias a 1,4 e 7 horas de

moagem.



87

Como no ensaio 1, pode-se observar a tendéncia de obtermos nas distribuicdes
medidas (reais) intervalos de distribuicdo de tamanhos menores tendendo a aumentar

com o0 aumento do tempo de moagem dos materiais fundentes.
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Gréfico 4.3.3.1 — Moagens de classes de matérias em composigbes teéricas x superficie especifica
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O gréficos 4.3.3.1 e 4.3.3.2 ilustram de forma referencial as alteragées observadas

nos materiais e comentadas na andlise de cada conjunto de ensaios tedricos e reais.
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A superficie especifica dos materiais cuja distribuicdo de tamanhos foi medida (reais)
apresenta-se na maioria dos casos inferior a superficie calculada.

4.4 - Modelagem do Médulo de Distribuigao

Conforme descrito no capitulo 2, o modelo apresentado por Funk e Dinger®, que é
uma evolugdo do modelo de Andreasen, permite a determinagdo de um indice
denominado moédulo de distribuicdo “n”, cujo valor esta associado a amplitude da
curva de distribuicdo granulométrica e a forma na qual os tamanhos de particula
estardo distribuidos dentro deste intervalo de distribuicéo.

A tabela 4.4.1 mostra os valores obtidos mediante a utilizagdo de métodos estatisticos
de estimativas de parametros ndo lineares por iteracdo matematica da equacéo de
Alfred. Na tabela estdo apresentados os resultados das iteracbes sobre as
distribuicbes granulométricas calculadas através das combinagbes das classes de
matérias-primas em tempos distintos de moagem gerando o médulo de distribuigdo
estimado por célculos (teérico), além da determinagédo do moédulo de distribuigéo
determinado a partir das distribuicées granulométricas das misturas fisicamente
misturadas e denominado mddulo de distribuicdo medido (real).

-~
0

-0,3057
0,2083

-0,3971
-0,4107
-0,4204
-0,4348
-0,4306

Tabela 4.4.1 - Resultados dos médulos de distribuiggdo
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O gréfico 4.4.1 permite a comparagédo da magnitude do médulo de distribuicdo de
cada ensaio e confronta as variagbes obtidas em cada distribuicao.
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Gréfico 4.4.1 - Médulos de distribui¢do

Como pode-se verificar nos resultados da estimativa matematica dos modulos de
distribuicdo todos os resultados apresentam valores negativos, enquanto que os
valores apresentados nos estudos descritos no capitulo 2 apontam como valores do
mddulo de distribuicdo aqueles concentrados em torno de 0,37 (positivo). Atribuindo
valores para o médulo de distribuigdo e calculando as distribuigbes que satisfazem o
modelo Alfred pode-se obter o comportamento do médulo de distribuicdo com a
prépria distribuigdo granulométrica, verificando como é a evolugéo deste parametro
com as faixas de distribuicéo. A figura 4.4.1 ilustra o resultado obtido.
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Distribui¢ées Granulométricas x Médulo de Distribuicéo

% Acumulado

Tamanho de Particula

Figura 4.4.1 - Evolug8o do médulo de distribuigdo

Pode-se observar que os valores do mddulo de distribuicdo n positivos s&o
encontrados em curvas de distribuicbes caracteristicas cuja forma €& oposta as
distribui¢cdes cujo médulo de distribuicdo apresenta valores negativos. Fisicamente os
resultados s&o muito coerentes pois, como foi demonstrado, o maximo
empacotamento em distribuicdes de multiplas modas ocorre com fragbes de materiais
que apresentam grande amplitude de tamanhos, apresentando uma tendéncia a
reunir uma maior propor¢do de materiais grossos com materiais de ampla faixa de
tamanho ocupando os espagos vazios entre as particulas sucessivamente maiores.
As distribuicbes com moédulos negativos apresentam uma maior proporgéo de
particulas finas e que ndo favorecem ao bom empacotamento de particulas. Outro
aspecto importante que o diagrama apresenta é a evolugéo do valor do médulo de
distribuicdo. Considerando-se que as distribuicées a direita da linha onde o0 médulo
de distribuicdo tente a zero no diagrama séo mais grosseiras e as distribuigées a
esquerda da linha onde o0 médulo de distribuicdo tente a zero no diagrama sdo mais
finas, pode-se afirmar que quanto menor o valor do médulo de distribuicdo, mais fino
sera o material no que concerne a sua distribuigdo granulométrica quando os valores
forem analisados em uma mesma faixa de tamanhos. Neste estudo, todos os valores
de tamanhos estdo compreendidos em um intervalo de 0,9 a 175 um.

Pode-se observar, comparando a forma e a magnitude dos valores associados as
curvas de distribuicdo granulométrica, que os valores do médulo de distribuigéo,
nestas faixas de distribuicdo, tendem a representar 0 comportamento do material,
inclusive naquelas situages onde ocorreram um desvio do comportamento esperado,
estes principalmente caracterizados no ensaio 2 onde as curvas com menor tempo de
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moagem apresentaram fragbes mais finas e médulos de distribuicdo coerentemente
menores quando comparadas com as distribuigbes de maior tempo de moagem.

Considerando-se as afirmacdes feitas pode-se avaliar os resultados admitindo-se que
os valores do médulo de distribuicdo obtidos teoricamente demonstram um
afinamento da distribuigdo granulométrica dos materiais a medida que o tempo de
moagem aumenta, fato que é de grande obviedade. Porém, os resultados das
distribuicdes reais, ou seja, daquelas misturas fisicamente realizadas e submetidas a
andlise de distribuicdo, apresentaram valores diferentes dos valores esperados e em
16 das 18 amostras com valores do médulo de distribuiggdo maiores do que os valores
do médulo de distribuicdo calculado (teérico). Considerando-se que os valores dos
médulos de distribuicdo cresceram pode-se intuir a ocorréncia de uma aglomeragéo
de particulas nas misturas de materiais, provocada possivelmente por um aumento da
energia de superficie em funcdo da diminui¢cdo do didametro equivalente das particulas
conforme o estabelecido na equacéo 2.5.4.8. Pode-se observar que esta aglomeragéo
€ significativamente pronunciada em materiais com tempos de moagem
compreendidos entre 4 e 7 horas com variagdes na magnitude do médulo de
distribuicdo da ordem de 60% como é o caso das amostras F-74 e P-71 que
apresentaram um diferencial de 58,34% e 58,75% respectivamente. Esta observagéo
estd de acordo com o citado em 2.7 pela lei de Charles, a qual prevé uma grande
energia envolvida na reducgio de particulas com pequenas dimensdes.

4.5 - Processamento dos Materiais e Caracterizagdo dos Corpos de Prova

Os resultados a seguir sdo oriundos do processamento das amostras até agora
caracterizadas quanto a distribuicdo granulométrica. Primeiramente sao apresentados
resultados obtidos pela compactagdo do material com pressdo de 350 kgflcm2 e,
posteriormente, com presséo de 450 kgflcm?.

4.5.1 - Processamento dos Materiais - Compactagio a 350 kgf/cm®

As tabelas 4.5.1.1 e 45.1.2 e os gréficos 4.5.1.1, 451.2 e 4.5.1.3 mostram os
resultados obtidos no processamento dos materiais com pressdo de 350 kgficm?
quanto as propriedades fisicas densidade aparente do material seco, densidade
aparente do material queimado, retracdo linear de queima e absorcdo de agua do
material queimado para os ensaios 1 e 2 respectivamente, distribuindo as classes de
materiais moidas individualmente em plasticos e n&o-plasticos ou fundentes e
refratarios. Os resultados sdo demonstrados com o respectivo desvio padréao da
replicacdo de cada ensaio.
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Grérﬁco2 4.5.1.1 - Densidade aparente a seco e queimado - ensaio 1 - presséo de compactagdo = 350
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Gréfico 4.5.1.2 - Absorg&o de dgua - ensaio 1 - press&o de compactagéo = 350 kgf/cm?
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Propriedades a 350 kgf/cm®
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Gréfico 4.5.1.3 - Retragdo linear - ensaio 1 - presséo de compactagdo = 350 kgf/c:m2

4.5.2- Processamento dos Materiais - Compactagao a 450 kgflcm2

As tabelas 4521 e 4522 e os graficos 4521, 4522 e 4523 ilustram os
resultados obtidos com o processamento dos materiais em compactagéo com presséo
de 450 kgflcm® .
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Tabela 4.5.2.1 - Propriedades fisicas obtidas no ensaio 1 com pressdo de compactagéo de 450 kgf/cm2
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Tabela 4.5.2.2 - Propriedades fisicas obtidas no ensaio 2 com presséo de compactagéo de 450 kgf/em®
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Gréﬁ002 4.5.2.1 - Densidade aparente a seco e queimado - ensaio 1 - press&o de compactagdo = 450
kgf/em
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Propriedades a 450 kgf/cm?
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Gréfico 4.5.2.2 - Absorgéo de 4gua - ensaio 1 - pressdo de compactagdo = 450 kgffem®
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Gréfico 4.5.2.3 - Retragéo linear - ensaio 1 - pressdo de compactagdo = 450 kgflem?
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Os resultados apresentados nesta série de graficos e tabelas permite algumas
observagdes em relagéo ao comportamento dos materiais:

« pode-se observar que os materiais apresentam comportamentos distintos entre si
quanto a densidade a verde, apdés a secagem do compactado, e que esta
propriedade esta correlacionada com os valores obtidos de densidade aparente
ap6s a sinterizacdo e também, com os valores obtidos de retragdo linear e
absorcao de agua do material ap6s a sinterizacao;

e para as amostras com densidade aparente baixas pode-se verificar um tendéncia
apresentada por estas amostras em apresentar densidade aparente queimado
menores € % de absor¢do de agua e retragéo linear maiores;

« 0s ensaios realizados em 350 kgf/lcm? e 450 kgf/cm’ apresentam tendéncias de
comportamento muito semelhantes variando significativamente porém, a
magnitude dos valores das propriedades.

Além destes aspectos, que eram esperados, pode-se analisar resultados ressaltando-
se que as amostras tendem a apresentar densificagdo correlacionada com o médulo
de distribui¢cdo obtido.

A forma diferenciada de variagcdo da densidade aparente a seco e,
consequentemente, as propriedades dos sinterizados, demonstrada entre os ensaios
01 e 02 mostra que o comportamento das misturas de materiais segue caracteristicas
determinadas pela natureza das particulas e sua distribuicdo de tamanhos,
determinados pelo tempo de exposicdo aos agentes macinantes. Além da natureza e
do grau de moagem o estado de aglomeracao das particulas exerce influéncia sobre
0 empacotamento e consequiente densificagdo do material.

4.6 - Analise dos Resultados

Conforme descrito no item 3.6.1 do capitulo 3, foi determinada a incerteza maxima e a
incerteza provavel dos resultados da determinagcdo da densidade aparente por
empuxo de mercurio. O método de determinagéo foi detalhado e estad baseado na
expansio da equacao da densidade em uma série de Taylor incluindo a incerteza de
medi¢cio do equipamento de analise.

Os resultados deste calculo realizados com as medidas efetuadas em uma balanga
digital com incerteza determinada pelo fabricante de + 0,01g e em um termémetro
com incerteza de 0,5 °C apresentaram os seguintes valores:

e incerteza maxnma média da densidade aparente de 144 corpos de prova igual a
0,0028 g/cm® com um desvio padrdo de 7,22 x 10°;
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¢ incerteza provavel média da densidade aparente de 144 corpos de prova igual a
0,0023 g/cm® com um desvio padrao de 5,23 x 10°.

Face as tendéncias verificadas anteriormente torna-se necessario quantificar estas
tendéncias e principalmente, quantificar a significancia dos resultados. Este
expediente é realizado mediante a analise de variancia dos resultados onde foram
considerados como fatores ou variaveis independentes os tempos de moagem dos
materiais plasticos e n&o-plasticos no ensaio 1 e o tempo de moagem dos materiais
fundentes e refratarios no ensaio 2. Como variaveis dependentes foram consideradas
uma propriedade fisica do material anterior a sinterizagdo, a densidade aparente a
verde, e uma propriedade fisica do material posterior a sinterizacdo, a absor¢céo de
agua. A selecdo da analise apenas destas duas propriedades como critério de analise
dos resultados pode ser justificada pela ampla inter-relacdo que estas duas variaveis
possuem com as demais propriedades fisicas verificadas nas caracteristicas dos
pavimento ceramicos gresificados. O valor da densidade aparente a seco de um
material ceramico compactado esta associada a um valor proporcional de resisténcia
mecanica e estabilidade dimensional, enquanto que a absor¢do de agua esta
fortemente associada a porosidade aberta do material e esta parcialmente associada
com a densidade aparente, estabilidade dimensional e resisténcia mecanica.
Entretanto valor da absor¢cdo de agua o parametro que determina a classificagdo
internacional dos revestimentos ceramicos portanto, aumenta de sobremaneira a
necessidade de interpretagcdo dos resultados segundo a evolugao desta propriedade.

Os resultados sdo apresentados nos graficos a seguir, onde €& possivel verificar o
conjunto de influéncias do resultados nos niveis de pressdo 350 e 450 kgflcm’. Em
cada grafico pode-se identificar o fator F e 0 nimero de graus de liberdade entre e
dentro dos grupos amostrais (entre parénteses), valores estes necessarios para
estimarmos o p-level de cada ensaio e que se encontra representado em todos os
graficos. Conforme descrito no capitulo 3, considera-se como resultados 6timos em
relacdo ao nivel de significancia aqueles com valores préximos a 5%. No anexo 04
estao as tabelas com os valores apresentados nos graficos.

4.6.1 - Densidade Aparente a Seco - Ensaio Plasticos/Nao-plasticos

Os gréficos 4.6.1.1, 4.6.1.2 e 4.6.1.3 apresentam resultados de compactagdo a 350
kgflcm? e demonstram que a evolugdo da moagem dos materiais plasticos leva a um
decréscimo da densidade aparente, enquanto que o tempo de moagem dos materiais
ndo-plasticos leva a um aumento desta propriedade fisica. Os efeitos combinados
mostram que as maiores densificagbes ocorrem quando o tempo de moagem dos
materiais plasticos € minimo. Os resultados apresentaram um 6timo nivel de
significancia para a determinagéo do efeito isolado do tempo de moagem dos
materiais plasticos e para o efeito combinado dos dois tempos de moagem. Para o
efeito isolado do tempo de moagem dos materiais ndo-plasticos ha uma probabilidade

de 8,53% dos resultados serem mera coincidéncia.



Materiais Plasticos x Densidade Aparente Seco
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Gréfico 4.6.1.1 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais plasticos na propriedade

densidade aparente - press&o de compactagéo = 350 kgf/cm®

Materiais Nao Plasticos x Densidade Aparente Seco
F(2,27)=2.70; p<.0853
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Grafico 4.6.1.2 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais ndo-plasticos na propriedade

densidade aparente - pressdo de compactagdo = 350 kgf/cm2
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Materiais Plasticos e Nao Plasticos x Densidade Aparente Seco
F(4,27)=9.92; p<.0000
Pressao de Compactagao: 350 Kgf/lcm2
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Grafico 4.6.1.3 - Influéncia dos fatores tempo de moagem dos materiais plasticos e n&o-plasticos
combinados na propriedade densidade aparente - press&o de compactagéo = 350 kgf/cm2

E importante salientar que os graficos com os efeitos isolados apresentam a
tendéncia média calculada através da analise mdltipla de variancia sobre todos os
ensaios. Quando os efeitos combinados s&o apresentados pode-se verificar o grau de
influéncia de cada efeito comparado conjuntamente. O gréfico 4.6.1.3, mostra por
exemplo, que o tempo de moagem dos materiais ndo-plasticos pouco influencia a
densidade aparente a seco quando o tempo de moagem dos materiais plasticos é
realizada durante uma hora, entretanto, o tempo de moagem dos materiais nao-
plasticos passa a determinar a propriedade quando o tempo de moagem dos
materiais plasticos & maior.

Os graficos 4.6.1.4, 4.6.1.5 e 4.6.1.6 s&o apresentados a seguir com os resultados da
andlise dos materiais compactados em 450 kgf/lcm®.Os resultados apresentaram a
mesma tendéncia descrita anteriormente nos ensaios a 350 kgf/cm? com variagdo na
magnitude das densidades obtidas. Estas variagbes demonstram a alteracdo de um
nivel de densificacdo da ordem de 1,79 a 1,86 g/cm3 nos resultados dos materiais
conformados com menor pressao de compactacéo, para densificagbes da ordem de
1,87 a 1,93 g/cm3 nos resultados dos materiais conformados com maior pressdo de
compactacdo. Da mesma forma ocorrida com os resultados a 350 kgflcm2 os
resultados a pressdo mais elevada apresentaram um 6timo nivel de significancia para
a determinacgao do efeito isolado do tempo de moagem de materiais plasticos e para o
efeito combinado dos dois tempos de moagem. Para o efeito isolado do tempo de
moagem de materiais nao-plasticos ha uma probabilidade de 12,72% dos resultados
serem mera coincidéncia.
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Materiais Plasticos x Densidade Aparente Seco
F(2,27)=8.62; p<.0013
Presséo de Compactacéo: 450 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.1.4 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais plasticos na propriedade
densidade aparente - press&o de compactacéo = 450 kgf/cm2

Materiais N@o Plasticos x Densidade Aparente Seco
F(2,27)=2.23; p<.1272
Press@o de Compactacéo: 450 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.1.5 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais n&o-plasticos na propriedade
densidade aparente - pressdo de compactagdo = 450 kgf/cm2
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Materiais Plasticos e Nao Plasticos x Densidade Aparente Seco
F(4,27)=3.90; p<.0125
Press&o de Compactag&o: 450 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.1.6 - Influéncia dos fatores tempo de moagem dos materiais plésticos e néo—pléstlcos
combinados na propriedade densidade aparente - pressdo de compactagdo = 450 kgf/cm

O gréfico 4.6.1.6 mostra que os materiais n&o-plasticos moidos durante 4 horas
alteram a tendéncia de comportamento com o aumento de pressdo. As demais
composigdes apresentam comportamento semelhante com a variagdo de pressao,
alterando apenas a magnitude da propriedade.

4.6.2 - Densidade Aparente a Seco - Ensaio Fundentes/Refratarios

Os gréficos 4.6.2.1, 46.2.2 e 4.6.2.3 mostram que o intervalo de den3|f|cagao obtido
no ensaio dos mater|a|s fundentes e refratarios conformados a 350 kgf/cm® é da
mesma ordem do ensaio a mesma pressado com plasticos e ndo-plasticos (1,79 a 1,87
glcm3). O aumento do tempo de moagem dos materiais fundentes leva a um aumento
da densidade aparente, enquanto que o aumento do tempo de moagem dos materiais
refratarios leva a uma diminuicdo da densidade aparente a seco do material no
periodo intermediario da moagem, recuperando a densificagdo no periodo final da
moagem. Avaliando o efeito combinado pode-se verificar que as maiores densidades
s&o obtidas com o tempo de moagem dos materiais refratarios em 1 hora combinados
aos materiais fundentes com 1, 4 e 7 horas, além da combina¢cdo dos materiais
refratarios com 7 horas de moagem e os materiais fundentes com 4 e 7 horas de
moagem. Todos os ensaios obtiveram excelente nivel de significancia.
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Presséo de Compactacédo: 350 Kgf/cm2

1.85
B 1845
o
2 184
(% 1.835
£ 183
2
2 1825
<
2 1.82
2
% 1.815
5
(=] 1.81

1 4
Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes [h]

Gréfico 4.6.2.1 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais fundentes na propriedade

densidade aparente - press§o de compactagdo = 350 kgf/cm2

Materiais Refratarios x Densidade Aparente Seco
F(2,27)=228.84; p<.0000
Pressdo de Compactacao: 350 Kgflcm2
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Gréfico 4.6.2.2 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais refratarios na propriedade

densidade aparente - pressdo de compactacdo = 350 kgf/cm2
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Materiais Fundentes e Refratérios x Densidade Aparente seco
F(4,27)=26.54; p<.0000
Press@o de Compactagéo: 350 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.2.3 - Influéncia dos fatores tempo de moagem dos materiais fundentes e refratarios
combinados na propriedade densidade aparente - pressédo de compactagdo = 350 kgf/cm2

Os resultados demonstrados nos gréaficos 4.6.2.4, 4.6.2.5 e 4.6.2.6 compreendem as
densidades aparente a seco do ensaio 2 a 450 kgf/lcm® . Como nos resultados do
ensaio 1, verificou-se a mesma faixa de densificacdo e a mesma variagcdo em
magnitude dos resultados obtidos nos ensaios a 350 kgf/lcm®. Os resultados da
andlise da propriedade também apresentam tendéncias idénticas as descritas
anteriormente no ensaio a menor pressdo. Também foi observado excelente nivel de
significancia em todos os resultados.

Materiais Fundentes x Densidade Aparente Seco
F(2,27)=97.82; p<.0000
Pressao de Compactacéo: 450 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.2.4 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais fundentes na propriedade
densidade aparente - pressdo de compactagdo = 450 kgf/cm2
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Gréfico 4.6.2.5 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais refratarios na propriedade

densidade aparente - pressdo de compactagéo = 450 kgf/cm2
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Gréfico 4.6.2.6 - Influéncia dos fatores tempo de moagem dos materiais fundentes e refratarios
combinados na propriedade densidade aparente - pressdo de compactagéo = 450 kgf/cm2
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Os resultados dos graficos 4.6.2.3 e 46.26 mostram uma semelhanga de
comportamento entre si com variagbes apenas na magnitude da propriedade.
Entretanto, estes diagramas comparados com o0s respectivos do ensaio com
variacdes no tempo de moagem dos materiais plasticos e ndo-plasticos apresentam
significativas mudancas de tendéncia.

4.6.3 - Absorgao de Agua - Ensaio Plasticos/ Nao-plasticos

Os gréficos 4.6.3.1, 46.3.2 e 4.6.3.3 mostram a variagdo e o comportamento da
propriedade fisica absorgdo de agua com a evolugdo do tempo de moagem dos
materiais plasticos e ndo-plasticos compactados a presséo de 350 kgf/cmz. O tempo
de moagem dos materiais plasticos leva a um abaixamento na propriedade apenas no
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periodo intermediario da moagem, enquanto que a evolugdo do tempo de moagem
dos materiais ndo-plasticos leva a um aumento da absor¢do de agua. Avaliando o
efeito combinado verifica-se que as menores absor¢des de agua, da ordem de 2 a
2,5 % ocorrem com o tempo de moagem dos materiais n&o-plasticos durante 1 hora e
dos materiais plasticos durante 1 e 4 horas. Quanto ao grau de significancia dos
resultados verifica-se que € muito alto em todos os ensaios.

Materiais Plasticos x Absorgao de Agua
F(2,9)=7.00; p<.0146
Presséo de Compactagao: 350 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.3.1 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais plasticos na propriedade absorgégo
de 4gua - presséo de compactagéo = 350 kgf/cm2

Materiais N&o Plasticos x Absorgéo de Agua
F(2,9)=5.95; p<.0225
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Gréfico 4.6.3.2 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais ndo-plasticos na propriedade
absorgéo de agua - pressgo de compactagéo = 350 kgt/iem?
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Materiais Plasticos e N&o Plésticos x Absorgao de Agua
F(4,9)=8.72; p<.0037
Presséo de Compactagéo: 350 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.3.3 - Influéncia dos fatores tempo de moagem dos materiais plasticos e nao-glésticos
combinados na propriedade absorgéo de agua - pressdo de compactagéo = 350 kgficm

Os gréficos 4.6.3.4, 4.6.3.5 e 4.6.3.6 mostram os resultados obtidos com a presséo de
compactacgéo de 450 kgf/cm® . Pode-se afirmar que a pressdo de compactagio gerou
significativa influéncia nas propriedades do material. Pode-se observar que enquanto
os resultados desta propriedade na pressdo de compactagao inferior ficaram
concentrados na faixa de 3 a 4,5 % os resultados com maior pressao apresentaram-
se em maior quantidade na faixa de 1 a 2,5% e com apenas 2 resultados em torno de
4,5%. Além da faixa de absor¢do apresentar variagdes a influéncia da evolugdo do
tempo de moagem de cada classe de material também apresentou variagbes de
comportamento. O tempo de moagem dos materiais plasticos determinou uma
diminuigédo da absorgdo de agua, enquanto que o tempo de moagem dos materiais
n&o-plasticos apresentou uma tendéncia ao decréscimo da propriedade no periodo
intermediario da moagem. Os efeitos combinados mostraram um tendéncia a
concentrar os resultados entre 1,5 e 2,5% na maioria dos resultados, salvo as
condi¢des P_17 e P_41. O nivel de significancia dos resultados é muito alto em todos
Os ensaios.

Materiais Plasticos x Absorgao de Agua
F(2,9)=75.39; p<.0000
Pressdo de Compactagdo: 450 Kgf/lcm2
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Gréfico 4.6.3.4 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais plasticos na propriedade absorgéo
de agua - presséo de compactagdo = 450 kgf/cm2
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Materiais Né&o Plésticos x Absorgéo de Agua
F(2,9)=21.53; p<.0004
Press#éo de Compactag#o: 450 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.3.5 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais ndo-plésticos na propriedade
absorgéo de agua - pressgo de compactagdo = 450 kgf/em?

Materiais Plasticos e N&o Plasticos x Absorgéo de Agua
F(4,9)=60.62; p<.0000
Presséo de Compactagéo: 450 Kgflcm2
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Gréfico 4.6.3.6 - Influéncia dos fatores tempo de moagem dos materiais plasticos e néo-glésticos
combinados na propriedade absor¢do de 4gua - pressgo de compactagéo = 450 kgf/cm

E possivel observar uma mudanga de tendéncia de comportamento nas composigées
com materiais ndo-plasticos moidos durante uma hora face ao aumento de presséo.

4.6.4 - Absorgio de Agua - Ensaio Fundentes / Refratarios

Os graficos 4.6.4.1, 4.6.4.2 e 4.6.4.3 a seguir mostram a variagdo e o comportamento
da propriedade fisica absorgdo de 4gua com a evolugéo do tempo de moagem dos
materiais fundentes e refratarios compactados a presséao de 450 kgf/cmz. O tempo de
moagem dos materiais fundentes leva a um abaixamento na propriedade, enquanto
que a evolugdo do tempo de moagem dos materiais refratarios leva a um aumento da
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absorcdo de agua no periodo intermedidrio de moagem. Avaliando o efeito combinado
verifica-se que as menores absor¢des de agua, da ordem de 1,5 a 2,5 % portanto,
menores do que o ocorrido com a absor¢do de a4gua em mesma pressdo de
compactacdo no ensaio para materiais plasticos e ndo-plasticos. Esta faixa de
absor¢do ocorre com o tempo de moagem dos materiais fundentes durante 4 e 7
horas e dos materiais refratarios durante 1 e 7 horas. Vale salientar que em todas as
composi¢bes com materiais refratarios moidos durante 4 horas a absorgéo de agua
esteve compreendida entre 4 e 5%. Quanto ao grau de significancia dos resultados,
verifica-se que é muito alto em todos os ensaios.

Materiais Fundentes x Absorgao de Agua
F(2,9)=52.12; p<.0000
Presséo de Compactagéo: 350 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.4.1 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais fundentes na propriedade
absorgéo de dgua - pressdo de compactagdo = 350 kgf/cm2

Materiais Refratarios x Abosorgdo de Agua
F(2,9)=64.21; p<.0000
Pressdo de Compactagéo:350 Kgf/cm2
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Gréfico 4.6.4.2 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais refratarios na propriedade
absorgéo de dgua - pressdo de compactagdo = 350 kgf/cm2
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Gréfico 4.6.4.3 - Influéncia dos fatores tempo de moagem dos materiais fundentes e refratér/os

combinados na propriedade absorgdo de &gua - presséo de compactagdo = 350 kgf/cm
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Os gréaficos 4.6.4.4, 4.6.4.5 e 4.6.4.6 apresentam a variagdo e o comportamento da
propriedade fisica absor¢gdo de agua com a evolugéo do tempo de moagem dos
materiais fundentes e refratarios compactados a presséao de 450 kgflcm®. A evolugéo
da propriedade fisica com o tempo de moagem das duas classes de materiais
apresenta tendéncias idénticas e em faixas de magnitude similares em fungdo da
pressdo de compactagdo, fato este que demonstra um efeito da pressdo de
compactagdo muito menor na propriedade do que o anteriormente apresentado no
ensaio entre plasticos e ndo-plasticos. Quanto ao grau de significancia dos resultados
verifica-se que € muito alto em todos os ensaios.
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F(2,9)=25.28; p<.0002
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Gréfico 4.6.4.4 - Influéncia do fator tempo de moagem dos matena:s fundentes na propriedade

absorgéo de dgua - pressdo de compactagdo = 450 kgf/lem?
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Gréfico 4.6.4.5 - Influéncia do fator tempo de moagem dos materiais refratarios na propriedade

absorgéo de dgua - pressdo de compactagdo = 450 kgf/cm2
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Gréfico 4.6.4.6 - Influéncia dos fatores tempo de moagem dos materiais fundentes e refratérios
combinados na propriedade absorgdo de dgua - presséo de compactagéo = 450 kgf/cm2
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Pode-se observar uma alteragéo de tendéncias apresentada pelos graficos de efeitos

combinados entre os ensaios das classes plasticos e ndo-plasticos face aos
fundentes e refratarios. No caso do ensaio das classes fundentes e refratarios, o
efeito de pressao pouco influenciou na tendéncia de evolugéo da propriedade.
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4.7 - Analise Microscépica

Alguns resultados obtidos nos ensaios com materiais plasticos/ndo-plasticos e
fundentes/refratarios sdo analisados por microscopia de varredura eletronica. Os
casos selecionados para a analise constituem-se de resultados extremos dentro de
uma classe de ensaios em compactacéo a pressio de 350 kgf/cm®.

4.7.1 - Ensaio Plasticos / Nao-plasticos

As figuras 4.7.1.1 e 4.7.1.2 mostram respectivamente, a superficie e a regido de
fratura das amostras relativas ao ensaio com 1 hora de moagem dos materiais
plasticos e 1hora de moagem dos materiais nédo-plasticos. Estas amostras
apresentam as seguintes propriedades: médulo de distribuicdo medido (real) igual a
-0,2749, médulo de distribuigcdo calculado (tedrico) igual a -0,3145, densidade
aparente a seco igual a 1,858 g/cm’, densidade aparente queimado igual a 2,229
g/lem’, retragdo linear igual a 7,491% e absorgéo de 4gua igual a 2,265%.

Magn
AQ0x

Figura 4.7.1.1 - Regi&o de superficie da amostra com 1 hora de moagem dos materiais plasticos e 1
hora de moagem dos materiais ndo-plasticos (presséo - 350 kgf/cm?) - aumento de 400x em
microscépio eletrénico de varredura (MEV)
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Figura 4.7.1.2 - Regi&o de fratura da amostra com 1 hora de moagem dos materiais plasticos e 1 hora
de moagem dos materiais n&o-plasticos (presséo - 350 kgf/cm ') - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)

Pode-se comparar estas amostras com as apresentadas nas figuras 4.7.1.3 € 4.7.1.4
que ilustram a superficie e regido de fratura das amostras relativas ao ensaio com 1
hora de moagem dos materiais plasticos e 7horas de moagem dos materiais n&o-
plasticos. Estas amostras apresentam as seguintes propriedades: modulo de
distribuicéo igual a -0,3285, modulo de distribuicdo calculado (tedrico) igual a -
0,3447, densidade aparente a seco igual a 1,856 glcm®’, densidade aparente
queimado igual a 2,111 g/lem’, retracéo linear igual a 6,151% e absorgdo de agua
igual a 4,913%.
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Figura 4.7.1.3 - Regiéo de superficie da amostra com 1 hora de moagem dos materiais plasticos e 7
horas de moagem dos materiais ndo-plasticos (press&o - 350 kgf/cn12) - aumento de 400x em
microscépio eletrénico de varredura (MEV)
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Figura 4.7.1.4 - Regi&o de fratura da amostra com 1 hora de moagem dos materiais plasticos e 7 horas
de moagem dos materiais ndo-plésticos (presséo - 350 kgf/cm?) - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)

As figuras 4.7.1.5 e 4.7.1.6, a seguir, mostram respectivamente a superficie e a regiéo
de fratura das amostras relativas ao ensaio com 7 horas de moagem dos materiais
plasticos e 1 hora de moagem dos materiais n&o-plasticos. Estas amostras
apresentam as seguintes propriedades: médulo de distribuicdo medido (real) igual a -
0,2589, mobdulo de distribuicdo calculado (tedrico) igual a -0,4110, densidade
aparente a seco igual a 1,790 g/cm’®, densidade aparente queimado igual a 2,213
g/cm®, retracdo linear igual a 8,407% e absorgéo de agua igual a 3,945%.
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Figura 4.7.1.5 - Regi&o de superficie da amostra com 7 horas de moagem dos materiais plasticos e 1
hora de moagem dos materiais n&o-plasticos (presséo - 350 kgf/crnz) - aumento de 400x em
microscépio eletrénico de varredura (MEV)
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Figura 4.7.1.6 - Regi&o de fratura da amostra com 7 horas de moagem dos materiais plésticos e 1 hora
de moagem dos materiais ndo-plésticos (presséo - 350 kgf/cmz) - aumento de 400x em microscopio
eletrénico de varredura (MEV)

Pode-se comparar estas amostras com as apresentadas nas figuras 4.7.1.7 e 4.7.1.8
que ilustram a superficie e regido de fratura das amostras relativas ao ensaio com 7
horas de moagem dos materiais plasticos e 7 horas de moagem dos materiais n&o-
plasticos. Estas amostras apresentam as seguintes propriedades: moédulo de
distribuicdo igual a -0,3796, modulo de distribuicdo calculado (tedrico) igual a -
0,4306, densidade aparente a seco igual a 1,837 g/cm3, densidade aparente
queimado igual a 2,235 glcm’, retragdo linear igual a 8,120% e absorc&o de agua
igual a 2,827%.
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Figura 4.7.1.7 - Regi&o de superficie da amostra com 7 horas de moagem dos materiais plasticos e 7
horas de moagem dos materiais ndo-plasticos (presséo - 350 kgf/cmz) - aumento de 400x em
microscépio eletrénico de varredura (MEV)
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Figura 4.7.1.8 - Regi&o de fratura da amostra com 7 horas de moagem dos materiais plasticos e 7
horas de moagem dos materiais néo-plasticos (pressédo - 350 kgf/em?) - aumento de 400x em
microscépio eletrénico de varredura (MEV)

Os resultados das microfotografias de varredura eletronica permitem um melhor
entendimento dos resultados obtidos na determinacgéo das propriedades fisicas deste
ensaio. Pode-se confrontar os resultados apresentados nas tabelas 4.6.1.3 e 4.6.3.3
onde encontram-se os resultados dos ensaios de densidade aparente a seco e
absorcdo de agua a 350 kgflcm®>. O diagrama de densidades mostra uma
convergéncia das densidades para um mesmo ponto nos ensaios com tempos de
moagem dos materiais plasticos em 1 hora, dispersando a tendéncia com o aumento
do tempo de moagem destes mesmos materiais. De fato pode-se verificar as imagens
nos ensaios P11 e P17 muito semelhantes em sua superficie e com diferengcas no
estado de porosidade na regido de fratura, sendo que no ensaio com maior absorgéo
de agua e menor densidade aparente é visivel a ocorréncia de um maior numero de
poros arredondados, provavelmente devidos a maior reatividade do material n&o-
plastico. As microfotografias dos ensaios com 7 horas de moagem dos materiais
plasticos apresentam aspectos microestruturais diferentes dos ensaios com 1 hora de
moagem dos materiais plasticos, porém guardam alguma semelhanca entre si.
Observa-se uma diferenga acentuada de densidade aparente a seco e proporcional
diferenca de absorgdo de agua. O aumento de moagem dos materiais ndo-plasticos
nesta combinag&o permitiu uma microestrutura na regido de fratura mais homogénea
e com menor porosidade, determinando a densidade e a absor¢do de forma coerente.
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4.7.2 - Ensaio Fundentes / Refratarios

As figuras 4.7.2.1 e 4.7.2.2 mostram respectivamente a superficie e a regido de
fratura das amostras relativas ao ensaio com 1 hora de moagem dos materiais
fundentes e 1 hora de moagem dos materiais refratarios. Estas amostras,
compactadas a 350 kgflcm?, apresentam as seguintes propriedades: mddulo de
distribuicdo medido (real) igual a -0,3499, médulo de dlstnbungao calculado (tedrico)
igual a -0,3145, densidade aparente a seco igual a 1,861 g/cm’, densidade aparente

gueimado igual a 2,213 g/lem’, retracdo linear igual a 7,143% e absorgdo de agua
igual a 3,427%.

il]f‘li Det WD
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Figura 4.7.2.1 - Regido de superficie da amostra com 1 hora de moagem dos materiais fundentes e 1

hora de moagem dos materiais refratarios (presséo - 350 kgf/em?) - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)
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Figura 4.7.2.2 - Regi&o de fratura da amostra com 1 hora de moagem dos materiais fundentes e 1 hora
de moagem dos materiais refratérios (presséo - 350 kgf/em?) - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)

Pode-se comparar estas amostras com as apresentadas nas figuras 4.7.2.3 € 4.7.2.4
que ilustram a superficie e regido de fratura das amostras relativas ao ensaio com 1
hora de moagem dos materiais fundentes e 4 horas de moagem dos materiais
refratarios. Estas amostras, compactadas a 350 kgflcm® apresentam as seguintes
propriedades: modulo de distribuicdo igual a -0,2762, médulo de distribuicao
calculado (tedrico) igual a -0,3592, densidade aparente a seco igual a 1,791 glem®,
densidade aparente queimado igual a 2,123 glcm®, retragéo linear igual a 6,883% e
absorcéo de agua igual a 5,026%.



127

Det

>
%

Figura 4.7.2.3 - Regi&o de superficie da amostra com 1 hora de moagem dos materiais fundentes e 4
horas de moagem dos materiais refratarios (presséo - 350 kgf/cm?) - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)
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Figura 4.7.2.4 - Regido de fratura da amostra com 1 hora de moagem dos materiais fundentes e 4
horas de moagem dos materiais refratarios (pressdo - 350 kgf/cm®) - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)

As figuras 4.7.2.5 e 4.7.2.6 mostram respectivamente a superficie e a regidao de
fratura das amostras relativas ao ensaio com 7 horas de moagem dos materiais
fundentes e 4 horas de moagem dos materiais refratarios. Estas amostras,
compactadas a 350 kgflcm? apresentam as seguintes propriedades: médulo de
distribuicdo medido (real) igual a -0,2746, médulo de distribuicdo calculado (tedrico)
igual a -0,4398, densidade aparente a seco igual a 1,815 g/lem®, densidade aparente
queimado igual a 2,205 g/cm’, retragéo linear igual a 7,833% e absorgdo de agua
igual a 3,675%.
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Figura 4.7.2.5 - Regido de superficie da amostra com 7 horas de moagem dos materiais fundentes e 4
horas de moagem dos materiais refratarios (presséo - 350 kgf/cm ') - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)
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Figura 4.7.2.6 - Regido de fratura da amostra com 7 hora de moagem dos materiais fundentes e 4
horas de moagem dos materiais refratarios (pressé&o - 350 kgf/cm®) - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)

Pode-se comparar estas amostras com as apresentadas nas figuras 4.7.2.7 e 4.7.2.8
que ilustram a superficie e regido de fratura das amostras relativas ao ensaio com 7
hora de moagem dos materiais fundentes e 7 horas de moagem dos materiais
refratarios. Estas amostras, compactadas a 350 kgflcm® apresentam as seguintes
propriedades: moédulo de distribuicdo igual a -0,2977, médulo de dlstrlbwgéo
calculado (tedrico) igual a -0,4306, densidade aparente a seco igual a 1,849 glem’,
densidade aparente queimado igual a 2,276 g/em®, retragdo linear igual a 8,276% e
absorgéo de agua igual a 1,913%.
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Figura 4.7.2.7 - Regi&o de superficie da amostra com 7 horas de moagem dos materiais fundentes e 7
horas de moagem dos materiais refratérios (presséo - 350 kgf/cmz) - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)
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Figura 4.7.2.8 - Regido de fratura da amostra com 7 hora de moagem dos materiais fundentes e 7
horas de moagem dos materiais refratarios (presséo - 350 kgf/cm®) - aumento de 400x em microscépio
eletrénico de varredura (MEV)

Os resultados obtidos nos ensaios de densidade aparente a seco e absor¢éo de agua
obtidos nos diagramas apresentados nos graficos 4.6.2.3 e 4.6.4.3, sdo comprovados
nas respectivas microfotografias apresentadas na Ultima sequéncia. As
microestruturas menos homogéneas e com maior grau de porosidade apresentam
como caracteristicas menor densidade aparente a seco e maior absorgdo de agua
nos ensaios realizados.

Salvo o resultado apresentado no ensaio P11, todos os outros ensaios guardaram
uma coeréncia entre os valores do mddulo de distribuicdo sendo que os valores que
giram em torno de -0,34 apresentam melhores resultados e os valores que oscilam ao
redor de -0,26 apresentaram os piores resultados.
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4.8 - Testes em Escala Industrial

Apresenta-se os resultados de caracterizagdo das distribuicdo de tamanho de
particulas das suspensdes obtidas durante a moagem em classes separadas de
matérias primas em escala industrial. Posteriormente apresenta-se o resultado da
analise fisica do produto obtido apés processamento industrial segundo parametros
de processo convencionais da unidade fabril.

4.8.1 - Moagens com as matérias-primas em conjunto (etapa a)

Durante a execucgéo da etapa a) descrita no item 3.7 do capitulo 3 foram obtidas
barbotinas que apresentaram as distribuices granulométricas representadas nos
gréaficos a seguir e nas tabelas do anexo 05. Esta etapa do ensaio em escala
industrial ndo prevé moagem de classes de matérias-primas separadas. As moagens
sdo convencionais e projetou-se esta etapa para caracterizar a condigédo normal de
processo, a evolugdo da moagem ao longo do tempo e comparar as diferencas entre
dois moinhos industriais (moinhos 05 e 16) na eficiéncia de moagem. Em todos os
graficos s&o representadas a distribuicdo granulométrica das particulas que
normalmente chegam a produg¢do convencional obtida mediante diluicdo de amostra
significativa de p6 atomizado da produgédo normal a qual encontra-se denominada
PADRAO e que servird de referéncia para todas as curvas apresentadas neste
estudo.

O gréfico 4.8.1.1 esta relacionado com a moagem realizada no moinho 05 e o grafico
4.8.1.2 esta relacionado com a moagem realizada no moinho 16.
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Gréfico 4.8.1.1 - Curvas de distribuigdo granulométrica acumulativa de moagens industriais - evolugédo
com o tempo de moagem no moinho 05
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Distribuigdo Granulométrica Acumulativa
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Gréfico 4.8.1.2 - Curvas de distribuigdo granulométrica acumulativa de moagens industriais - evolug&o

com o tempo de moagem no moinho 16

Uma andlise dos gréficos 4.8.1.1 e 4.8.1.2, junto das tabelas no anexo 05 apontam
uma semelhanca bastante acentuada na magnitude dos numeros na evolucdo da

moagem. Sé&o
observados na evolugao das distribuicées granulométricas:

possiveis algumas consideragées a respeito dos resultados

pode-se observar que em ambos os casos, tanto nas moagens realizadas no
moinho 05 quanto no moinho 16, ocorre uma grande alteragcdo na distribuicéo
entre a primeira e a segunda hora de moagem, a partir da qual ndo se observam
mais alteragdes significativas;

em ambos 0s casos pode-se observar que durante a primeira hora de moagem
uma ampla faixa de distribuicdo granulométrica, onde registramos a ocorréncia de
97 % da distribuicdo compreendida entre 150 e 1 um enquanto que a partir da
segunda hora de moagem cerca de 99 % da distribuicdo encontra-se
compreendida entre 36 e 1 pm registrando um afinamento do material bastante
significativo o qual € mantido durante as horas subsequentes da moagem.

a faixa de distribuicdo granulométrica da amostra identificada como padréo difere
em muito das obtidas nesta etapa, sendo que esta apresenta cerca de 99 % da
distribuicdo compreendida entre 15 e 1 ym portanto, numa faixa muito mais estreita
do que as demais.

4.8.2 - Moagens com as matérias-primas moidas separadamente (etapa b)

No desenvolvimento da etapa b) descrita no item 3.7 do capitulo 3 que prevé a
moagem realizada separadamente em cada classe de matéria-prima, foram obtidas
barbotinas que apresentaram as distribui¢ées granulométricas representadas nos

graficos 4.8.2.1e4.8.2.2.
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Gréfico 4.8.2.1 - Curvas de distribuigdo granulométrica acumulativa de moagens industriais com classes
separadas de matérias-primas - tempo de moagem dos materiais plasticos = 1 hora
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Gréfico 4.8.2.2 - Curvas de distribuigdo granulométrica acumulativa de moagens industriais com classes
separadas de matérias-primas - tempo de moagem dos materiais plasticos = 2 horas

Uma analise dos graficos 4.8.2.1 e 4.8.2.2 além das tabelas no anexo 05 apontam
uma variacdo na magnitude da distribuicdo durante a passagem da segunda para a
terceira hora de moagem, quando comparadas com o resultado das moagens
convencionais. Esta diferenga entre as distribuicées deve-se, provavelmente, a uma
maior eficiéncia da moagem em cargas separadas, principalmente nas cargas de
materiais ndo-plasticos. Presume-se que, em moagem separada, esta classe nao
encontra a significativa parcela de materiais plasticos que praticamente nao alteram
sua distribuicdo a partir da segunda hora de moagem e, portanto, consumem energia
do sistema em choques ndo efetivos. Dos resultados obtidos nesta etapa pode-se
observar alguns aspectos importantes:
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e sob o aspecto reolégico da barbotina n&o foi observado qualquer dificuldade de
escoamento, obteve-se tempo de escoamento de 8,1 s (copo ford n° 06 — padré&o
da unidade fabril) e 1,6 g/cc de densidade para a moagem dos materiais plasticos.
Na moagem dos materiais ndo-plasticos obteve-se tempo de escoamento de 9 s
(copo ford n° 06) e 1,6 g/cc de densidade, fato este que viabiliza a operagédo em
regime industrial ;

o a variacdo da magnitude da faixa de distribuicdo granulométrica das moagens
conjuntas e individuais é significativa. Mostra que para as moagens separadas a
faixa de tamanho de particulas € muito mais estreita sendo que esta tendéncia é
reforcada pela andlise dos gréaficos com variagdo do tempo de moagem dos
materiais plasticos, onde as variagbes dentro da estreita faixa de tamanho de
particulas &€ muito menor;

« no gréfico 4.8.2.1 pode-se observar que durante a primeira hora de moagem de
materiais plasticos uma ampla faixa de distribuicdo granulométrica quando
combinada com materiais nao-plasticos da primeira e segunda hora de moagem
registramos a ocorréncia de 96,4 a 97,2 % da distribuicdo compreendida entre 150
e 1 ym . A partir da combinagdo da primeira hora de moagem de materiais
plasticos com a terceira e quarta hora de moagem de materiais n&o-plasticos
cerca de 99 % da distribuicdo encontra-se compreendida entre 18 e 1 ym (préxima
da moagem padrao) indicando um refinamento do material;

e no gréfico 4.8.2.2 observa-se claramente que a partir da segunda hora de moagem
dos materiais plasticos qualquer combinagdo com moagem de materiais n&o-
plasticos obtidos em horas diferenciadas leva a distribuigbes estreitas
coincidentes com a amostra padréo;

4.8.3 - Moagens com as matérias-primas moidas separadamente e
conformadas (etapa c)

A etapa c) do experimento, que caracteriza a comprovag¢éo do melhor resultado obtido
na etapa b) segundo o critério de andlise do médulo de distribui¢éo “n”, foi realizada
com a moagem das classes de materiais com 1 hora para materiais plasticos e 2
horas para os materiais ndo-plasticos. Esta op¢éo foi realizada com base na valor do
moédulo de distribuicdo obtido, que é apresentado a seguir conjuntamente com os
modulos dos outros experimentos. Além do valor obtido no médulo de distribuigéo,
significativamente maior do que o moédulo da suspens&o padréo de produgéo
(portanto com possiveis resultados diferenciados) o tempo de moagem da classe
majoritaria dos constituintes da formulagéo, realizado em curto espago de tempo, em
contrapartida houve um tempo maior de moagem da classe minoritéria. Esta opgéo
sugere uma possibilidade de aumento na produtividade do setor de preparagéo de
massa garantindo um periodo de tempo suficiente para a obtengdo de uma
distribuicdo invariante na classes de materiais plasticos associado a uma moagem
eficiente dos materiais ndo-plasticos.
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No gréfico 4.8.3.1 a seguir e na tabela no anexo 05 pode-se observar a curva de
distribuicdo granulométrica obtida nesta massa.
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Gréfico 4.8.3.1 - Curvas de distribuigdo granulométrica acumulativa de moagens industriais com classes
separadas de matérias-primas - tempo de moagem dos materiais plasticos = 1 hora - tempo de
moagem dos materiais ndo-plasticos = 2 horas

Operacionalmente foram necessarias a execugdo de trés moagens de materiais
plasticos e uma moagem de materiais ndo-plasticos com posterior diluicdo destes
volumes em trés vascas aéreas. Subsequentemente a barbotina foi peneirada em
peneiras vibratérias de malha # 80 Tyler e transferida para as vascas subterraneas.
Apdés a equalizagdo da composicdo a barbotina foi submetida a atomizacdo e
ensilagem em silos separados da produgdo convencional onde permaneceu sob
maturag¢éo durante 24 horas.

Apo6s a maturagéo o p6 atomizado foi utilizado para a produgéo de aproximadamente

2000 m2 de pavimento gresificado sob acompanhamento ao longo do processo. Os
resultados operacionais obtidos pelo departamento técnico responsavel pelo controle
de qualidade da unidade fabril Eliane Il encontram-se nas tabelas 4.8.3.1 € 4.8.3.2:
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Tabela 4.8.3.2 - Resultados de processamento do material moido separadamente em escala industrial -
resultados ap6s a sinterizagdo

A partir dos resultados desta etapa pode-se tirar as seguintes consideragdes:

o grafico anterior apresenta para a amostra 1 uma curva de distribuicdo
granulométrica com uma ampla distribuicdo granulométrica apresentando 97,2 %
da distribuicdo compreendida entre 150 e 1 um. Porém a mesma massa analisada
na vasca subterrénea (amostra 2) apresentou um refino surpreendente passando
a apresentar 99,75 % da distribuicdo compreendida entre 15 e 1 um (préxima da
moagem padrao);

um fato importante a ser levantado aponta a retengéo nas peneiras vibratoria de
residuo silicoso intenso com granulometria inferior 2 250 pm (abertura de malha)
em forma de grumos de silica-argila-fonolito;,

grande parte da fragdo mais grosseira apresentou retengéo no fundo da vasca
subterréanea por mecanismo de decantacdo o que contribui sensivelmente para o
estreitamento da distribuicdo granulométrica;

os resultados apresentados na tabela anterior mostram que n&o ocorrem
alteracdes significativas de desempenho do material, com as varaveis de controle
sendo mantidas dentro ou proximo do limite operacional do processo.
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Grafico 4.8.4.12- M6dulos de distribuigdo obtidos nas moagens em escala industrial

Analisando os dados obtidos deve-se salientar alguns aspectos peculiares que
podem ser observados:

e o fator de empacotamento da massa que convencionalmente se utiliza para a
producéo dos pavimentos é da ordem de -0,60 enquanto que os materiais moidos
convencionalmente apresentam valores sempre da ordem de -0,40. Este fato leva
a deducdo que existe um estreitamento da faixa de tamanho de particulas entre a
operagcdo de moagem e a conformagdo mecanica, provocado por um conjunto de
fatores que segregam o material abaixo da abertura de malha de 250 um das
peneiras vibratorias do processo;

e 0 mddulo de distribuicdo das amostras 1 e 2 mantém a tendéncia observada no
experimento alterando de - 0,39 para - 0,60;

e as moagens separadas de material geraram moédulos de distribuicdo maiores do
que os das moagens individuais, o que pode indicar uma maior eficiéncia do
sistema macinante no sentido de redugédo granulométrica, provavelmente em
funcédo da moagem dos materiais ndo-plasticos conforme discutido anteriormente;

e um dado importante que deve ser salientado € a evolugdo do modulo de
distribuicdo das mistura de classes de materiais separadas na alternacdo de 1 para
2 horas dos materiais ndo-plasticos (ensaios m16_11 - m16_12 € m16_21 —» m16_22)
onde houve uma diminuicdo do moédulo de distribuigdo com curvas muito
semelhantes em amplitude de distribuicdo, fato este que evidencia uma
dependéncia muito forte da forma da curva de distribuicdo e ndo apenas de sua
amplitude.
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CAPITULO V

SINTESE DOS RESULTADOS e CONCLUSOES

Dentre as diversas matérias-primas que compde a formulagdo de massa de
pavimentos gresificados, as argilas representam 51% da formulacdo. Durante as 7
horas em que as mesmas foram submetidas a moagem apresentaram baixa variagdo
em sua distribuicido granulométrica e alta tendéncia a aglomeragdo em fungéo,
respectivamente, de seu baixo tamanho de particula associada a alta energia de
superficie total. A evolugéo destas propriedades pode ser acompanhada pelo calculo
do médulo de distribuicao “n”, segundo o modelo de Dinger e Funk. Os valores de “n”
calculados para as distribuicbes a partir de composicbes para pavimentos
gresificados apresentam-se menores do que zero. Estes valores diminuem a medida
em que o tempo de moagem avanga e correspondem a possiveis aglomeragbes de
particulas. As propriedades fisicas do material sdo melhor correlacionadas pelos
valores do material possivelmente aglomerado (caracterizados como “reais” neste
trabalho) do que pelos valores do material disperso (caracterizados como “teéricos”
neste trabalho). Os resultados obtidos comprovam que alteragdes da distribuicdo
granulométrica de particulas levam a obteng¢do de sensiveis alteragdes nos valores de
propriedades dos pavimentos gresificados. Os resultados mostram também, que estas
propriedades podem ser variadas segundo a classe de matéria-prima que sofre,
sinergicamente, um grau maior ou menor de cominui¢gdo. Desta forma, a abordagem
do problema a partir de tratamentos em classes de matérias-primas
fundentes/refratarios € mais significativos do que em plasticos/ndo-plasticos. O
tratamento de materiais fundentes e refratarios mostra claramente que, além do
empacotamento de particulas, a reatividade obtida com os tempos de moagem
individualizados para cada classe de material submetem a diferentes condicbes de
reatividade para a formagdo microestrutural. Isto pode ser observado a partir dos
ensaios a 350 kgf/cm2 e 450 kgffcm? , os quais apresentaram diferentes magnitudes
de densidade aparente, porém, idénticos valores de absorcéo de agua, fato este que
leva a conclusdo que, dependendo do estado de distribuicdo granulométrica, as
propriedades do sinterizado tornam-se menos dependentes da pressdo de
compactagao, permitindo que haja a possibilidade de processamento de matérias-
primas a pressdes de compactacdo menores com resultados muito semelhantes num
mesmo ciclo de queima.

Considerando que valores muito pequenos do médulo de distribuicdo levam a uma
pequena amplitude nos tamanho de particulas € possivel identificar claramente uma
tendéncia apresentada em todas as séries experimentais do teste industrial, onde o
modulo absoluto de “n” cresce a valores muito maiores do que os registrados nos
ensaios laboratoriais piorando, consequentemente, a condicdo de empacotamento
prevista na compactacdo. Vale salientar que as piores condicbes de empacotamento
observadas durante o experimento em nivel industrial foram justamente aquelas das
curvas obtidas na producdo normal e na massa experimental pés-peneiramento,
acondicionamento em vascas e atomizagdo. Este resultado aponta uma necessidade
de reavaliacdo dos parametros atualmente utilizados e de novos testes para
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verificagdo de possibilidades tecnolégicas de producédo de pavimentos utilizando-se
uma faixa granulométrica mais larga.

Pode-se deduzir, portanto, que uma diminui¢do do tempo de moagem leva a uma
melhor condi¢cdo de empacotamento, aliada a uma redugéo dos custos operacionais
de moagem.

Os resultados numéricos do experimento realizado em escala industrial foram
bastante orientativos no sentido da possibilidade de produgdo de pavimentos por
moagem "via umida" em intervalos de tempo bastante reduzido sem dnus a qualidade
e desempenho do produto acabado. A moagem separada de materiais plasticos e
nao-plasticos comprovou uma teoria ja bastante difundida relativa a questao da baixa
moabilidade de particulas argilosas, as quais sdo naturalmente, finas (+ 5 um). Isto é
bastante claro na evolugdo das moagens, onde esta classe de particulas é
preponderante, repercutindo no rapido estreitamento das distribuicdes
granulométricas apds a segunda hora de moagem e sem alteragbes nas horas
subsequentes.

Neste experimento ndo foi possivel a abordagem da melhoria de densificagdo do
corpo ceramico conformado, por restricdes operacionais da planta instalada. Também
nao foi possivel a execugdo de testes com classes de materiais fundentes e
refratarios sob condigbes de moagem diferenciadas.

Deve-se determinar também, se o incremento de particulas grosseiras, com o objetivo
de aumento da amplitude da distribuicdo granulométrica, ndo surtird em efeitos
danosos a qualidade do sinterizado, apesar da maximizacdo do empacotamento na
conformag¢do. De antemio pode-se prever uma situag¢ido idealizada onde as
particulas de argilominerais constituiriam a porgao de particulas grosseiras, enquanto
que as particulas de reforco e formadora de fase liquida (quartzo e fonolito,
respectivamente) estariam dispersas nos intersticios destas. Porém esta aiternativa
nao apresenta atualmente viabilidade tecnolégica, pelo tamanho reduzido dos
argilominerais e pela alta proporcédo em que estes se encontram nas formulagdes
convencionais. Assim, considera-se que sio validas iniciativas de novos testes,
mesmo resguardando a distancia natural que separa a obtencdo de uma
microestrutura idealizada da convencionalmente obtida. Salvo estas questdes
estruturais, acredita-se que a iniciativa apresentada neste estudo pode conferir um
ganho de produtividade ao setor de preparagdo de massas, bem como uma
sistematizagdo mais adequada de controle e com evidente impacto econdmico na
producédo, face a economia energética advinda da redugcdo do tempo de moagem,
além dos ganhos de produtividade inerentes a esta questdo. Pode-se deste modo
obter-se um ganho substancial na melhoria e desempenho do produto, segundo a
abordagem de um novo arranjo microestrutural.

Estas iniciativas devem ser acompanhadas por uma nova concep¢ao de projeto de
formulagdo de massa, que proporcione a otimizagao entre os constituintes da massa
e o0 processo, segundo sua funcdo microestrutural. Sob um enfoque mais amplo,
sugere-se a realizagdo de um estudo profundo sobre acordo e desenvolvimento micro
estrutural, que proporcione uma maximizacdo do empacotamento de particulas e
também de aglomerados, o que fatalmente diminuird a atual formacgéo de porosidade
inter e intra-granular.
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CONCLUSOES

Comportamento Individual das Matérias-Primas na Moagem

As matérias-primas apresentam comportamentos distintos durante a moagem.
Aquelas constituidas por uma fragdo majoritaria de argilominerais cauliniticos como,
por exemplo, as argilas, ndo apresentaram nenhuma variagdo em sua distribuigcdo
granulométrica ap6s 4 horas de moagem. Os materiais ndo-plasticos como, por
exemplo, o quartzito e o fonolito, entretanto, apresentam sensiveis diferengcas em
suas curvas de distribuicdo granulométrica em todo o periodo das 7 horas de
moagem.

Comportamento das Composicoes de Matérias-Primas na Moagem

Em virtude das composi¢cbes de matérias-primas para a fabricagdo de monoqueima
apresentarem 51% de argilas, as curvas de distribuicdo granulométrica s&o
sensivelmente similares as curvas das argilas individuais, ou seja, com 50% das
particulas apresentando diametro equivalente abaixo de 7 um. O efeito da mistura e
diluicdo das matérias-primas com diferentes graus de moagem gera uma
diferenciacdo nas curvas de distribuicdo granulométricas estimadas pelas curvas
individuais face as curvas aferidas. Além de diferentes magnitudes, pode-se perceber
casos de aglomeracao de particulas em 16 dos 18 ensaios realizados. Os ensaios
envolvendo 7 horas de moagem dos materiais plasticos e 1 hora de moagem dos
materiais ndo-plasticos, além do ensaio envolvendo 7 horas de moagem dos materiais
fundentes e 4 horas de moagem dos materiais refratérios apresentaram um maior
diferencial.

Monitoramento da Moagem pela equac¢ao de Alfred

A estimativa do parametro ndo linear “n” da equacgéo que constitui a equagao de
Alfred explicitado por Dinger e Funk, permite acompanhar, com coeficientes de
correlagdo entre 0,98 e 0,99, a evolugdo da moagem. O valor do médulo de
distribuicdo “n” obtidos para as curvas de distribuicdo das matérias-primas individuais
€ em composicio sao sempre menores do que zero. Este parametro torna-se menor
(maior, se considerado o valor absoluto) a medida em que a amplitude da faixa de
distribuicdo de tamanho das particulas majoritarias (que se apresentam em maior
frequéncia) se estreita. Os valores obtidos para “n” na etapa laboratorial deste
trabalho sdo da ordem de -0,25 a -0,40, enquanto que o teste em escala industrial
verificou-se valores da ordem de -0,60. Portanto, é possivel identificar uma menor
variacdo de tamanho das particulas majoritdrias nas distribuicées industriais
dificultando condicbes de empacotamento otimizadas. Os maiores resultados de
densidade aparente a seco foram obtidos nos ensaios com “n” compreendidos entre -
0,30 e -0,35 e os menores resultados desta propriedade foram obtidos nos ensaios
com “n” entre -0,25 e -0,30. Considerando que o melhor empacotamento de particulas
obtido em simulacdes computacionais apresenta n=+0,37, pode-se estimar que em
composigbes cuja fragdo maior seja constituida por argilominerais, o0 empacotamento
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e, consequentemente, as densidades fracionais do material compactado apresentaréo
baixos valores.

Comportamento das Composi¢cées de Matérias-Primas no Processamento

A classificacdo em materiais Plasticos/Nao-plasticos, com tempos de moagem
diferenciados de cada classe, apresentam menores variacdes na magnitude das
propriedades fisicas de sinterizado do que as classificagdes em materiais Fundentes/
Refratarios. Estes mostram, entretanto, maior eficacia em relagdo a utilizagdo do
modelo proposto. Estas composi¢des permitem melhor controle sobre a relagéo de
dependéncia entre pressdo de compactacido e ciclo de queima. Os efeitos
microestruturais apresentados no ensaio Fundentes/Refratarios sdo mais evidentes
na analise.
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SUGESTOES

Para trabalhos posteriores sugere-se os seguintes enfoques:

a) Condicionar diferentes classes de materiais & moagem separada, identificando e
quantificando, mediante Projeto Estatistico de Experimento, o efeito de cada
classe.

b) Testar um modelo de empacotamento que incremente em seu escopo matematico
parametros associados a forma, dureza e textura do material.

c) Testar a equagdo de Alfred para aglomerados gerados pela atomizagdo e
microgranulagio de particulas para a fabricagdo de revestimentos ceramicos,
enfatizando a porosidade intergranular.

d) Realizar testes em escala industrial condicionando o processo de maneira a uma
menor segregacao de particulas, possibilitando amplas faixas de tamanho.

e) Propor experimentos com a inclusdo de aditivos surfactantes as composigdes,
introduzindo, deste modo, componentes dispersivos e aglomerantes aos materiais.



148

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

(1) - F.H. Norton. Fine Ceramics: Technology and Aplications, New York [USA], Mc Graw Hill Inc.,
1983.

(2) - W.D. Callister Jr. Materials Science and Engineering: an Introduction, 2nd ed. New York [USA],
John Wiley e Sons Inc., 1991.

(3) - L.H. Van Vlack. Physical Ceramics for Engineers, Michigan [USA], Addison-Wesley Publishing
Company Inc., 1964

(4) - R. M. German. Particle Packing Characteristics, Princeton [USA], Metal Powder Industries
Federation, 1989.

(5) - J.E. Navarro; J.L. Amoros Albaro, M. Monzo Fuster. Tecnologia Ceramica - Pastas Ceramicas
Vol. ll. Valencia [Espanha], Instituto de Quimica Tecnica - Universidad de Valencia, 1985.

(6) - P. de S. Santos. Ciéncia e Tecnologia de Argilas, Vol. | 2° ed, Sio Paulo [Brasil], Editora Edgard
Blucher Ltda., 1989.

(7) - W.D. Kingery, H.K. Bowen, D.R. Uhimann. /nfroduction to_Ceramics, [USA], John Wiley e Sons
Inc., 1976.

(8) - A.H.M. Andreasen, J. Andersen. Uber die Beziehung zwischen Komnabstufung und Zwischenraun in
Produkten aus Losen Kémem (mit einigen Experimenten), Kolloid-z 50, 1930

(9) - J.E. Funk, D.R. Dinger. Particle Packing - Part I Il lll, IV, V, VI, Clemson [USA], Interceram 41 [1]
(1992), 41 [2] (1992), 41 [5] (1992), 42 [3] (1993), 43 [2] (1994), 43 [5] (1994).

(10) - F. Thimmiler e R. Oberacker. Infroduction to Powder Metallurgy, Cambridge [GB], The Institute of
Materials, 1993.

(11) - J.B. Rodrigues Neto. Caracterizacdo e Otimizag8o do Processo de Moagem de uma Massa
Cerdmica_Grés, Dissertagdo de Mestrado, Florianépolis [Brasil], Universidade Federal de Santa

Catarina, 1994.

(12) - J.8. Reed. Principles of Ceramics Processing, 2nd ed., Alfred [USA], John Wiley e Sons Inc.,
1995.

(13) - A .O . Boschi. Tecnologia de Cerémicas Avangadas Aplicada a Revestimentos Cerémicos , S&o
Carlos [Brasil], Ceramica Industrial 01 (02) Maio/Junho, 1996.




149

(14) - L. Padoa. La Cottura dei Prodotti Ceramici, Modena [ltalia], Faenza Editrice, 1982.

(15) - A . Brusa, A . Bresciani, M. Federici, M. Savoldelli. Andlise Comparativa dos Modernos

Processos _de Produgdo dos Revestimentos Cerdmicos com_Particular Enfase aos_Sistemas de
Preparag&o de Massa, Imola [ltalia], Sacmi ReD, 1996.

(16) - L. Lorici, A, Bresciani. Some Remarks to Ceramic Grinding, Imola [italia], Interceram 39 [7], 1990.

(17) - J.E. Navarro, F.N. Medall, A . B. Fuentes, V.B. Porcar. Controles de Fabricacion - Pavimientos y
Revestimientos, Valencia [Espanha], Associacion de Investigacion de las Industrias Ceramicas,
imprenta V. Taroncher.

(18) - Centro Ricerche Ceramiche SITI. La_Tecnologia Ceramica, Vol 1, [Italia], Grafiche Lucchini,
1994.

(19) - V. M. Bristot. Maquinas e Equipamentos para Cerdmica, Criciima [Brasil], Editora Luana Ltda,
1996

(20) - G. Peco. [ Prodotti Ceramici - Dalla_Tradizione All'alta Tecnologia , Tomo 1 [italia], Marzorati
Editore

(21) - W. E. Duckworth. Statistical Techniques in Technological Research, London [GB], Methuen e Co
Ltd, 1968.

(22) - C. C. Fumas. Relations Between Specific Volume, Voids and Size Composition in Systems of
Broken Solids of Mixed Sizes, [USA],U.S. Bureau of Mines Reports of investigations, n° 2894, 1928.

(23) - J. Zheng, P. F. Johnson, J. S. Reed. Improves Equation of the Continuous Particle Size
Distribuition for Dense Packing, [USA], Joumnal of American Socity, 73(5) 1392-1398, 1990.




150

ANEXOS

ao Granulométrica

izag

ANEXO 01- Moagem das Matérias-primas e Caracter

3533
RE

294
S558

44

3

T

B D R By

X R f Gt e sty
Eaan = PRI S

R S M
e S e R L SRR
e S L s i

N BT R S b PRI I PP RR R

SEEE R b

Tabela a01.1 - Distribuic8o Granulométrica Acumulativa da Argila 1



151

3

ST

SRR
az

:
WU R

e
&

B3
-

a

PRRYBARE

L
e

3

T
Sy

3

2%

g2

3
yiaes)

s

RRHM R ER R

B L N
S A S

RPN 4
N e T TR o
R e
SRR
it s S

i
B e

SERXACRERARGS
FERPRERARE I

S S

3 b s

Tabela a01.2 - Distribuigéo Granulométrica Acumulativa da Argila 2



Tabela a01.3 - Distribuig&o Granulométrica Acumulativa da Argila 3

152



153

§

2552

3
1

i

A

i

&

(of
et

T
4

—
ate

T

LEeT T Ch

Yy

Ter
-

»
i

R S S R e SRy

Tabela a01.4 - Distribui¢do Granulométrica Acumulativa do Caulim



154

Y

AR

%

5

e
Saruss

St i

&
S
= 8
¥ ¥
i, d M

G

prrr—
waﬁu

bioes

ey

"" Beskase
Br

2

i
&,
S

:

§$§i§
2

£

ks

£
BaeE] 1%

i
4

S

2

R e AT S ©

SREBER e R R I AR R ER TR

Sany R S AR A

PR e

Axhqv nxU
35 %

xxxynxixy D EE D,
AN B e X AR e ek NS

S

SREuamn

BB A R RN PR R xAxummmxmuumumwyuxxxxxxxxxxxv

Tabela a01.5 - Distribuigdo Granulométrica Acumulativa d o Talco

e
e e



155

)

i

i

G

2

22

:
z\‘«}¢»

BB

53

B2

onol

g?ﬁ ED
¢ 4
oAbl et

|
s

A R

= s
B b EuSREE
@

7

prprvevy

&
53

S R R T R R U BE R R S R Y
R T

x»xmx

S R RS
S AR AR L XA

R e
B R R SR B
R R e e N S S R R

tiva do Fonolito

Tabela a01.6 - Distribuigdo Granulométrica Acumula



156

Tabela a01.7 - Distribuicdo Granulométrica Acumulativa da Quartzito
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Tabela a01.8 - Distribuicdo Granulométrica Acumulativa do Fonolito
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ANEXO 02 - Caracterizagdao Granulométrica das Misturas - Caracterizacéo Tebrica

Tabela a02.1- Distribuigdo granulométrica de particulas acumulativa tedrica das misturas de matérias-
primas plasticas com 1 hora de moagem com matérias-primas néo plésticas com 1,4 e 7 horas de
moagem.
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Tabela a02.3- Distribuig&o granulométrica de particulas acumulativa teérica das misturas de matérias-
primas plésticas com 7 horas de moagem com matérias-primas néo plasticas com 1,4 e 7 horas de
moagem.
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Distribuig&o granulométrica de particulas acumulativa teérica das misturas de mateérias-

primas fundentes com 4 horas de moagem com maté
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Tabela a02.06 - Distribuig&o granulométrica de particulas acumulativa teérica das misturas de matérias-
primas fundentes com 7 horas de moagem com matérias-primas refratérias com 1,4 e 7 horas de
moagem.
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ANEXO 03 - Caracterizagao Granulométrica das Misturas - Caracterizagéo Real

Tabela a03.1- Distribuig&o granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de
matérias-primas plésticas com 1 hora de moagem com matérias-primas néo plésticas com 1,4e 7
horas de moagem.
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Tabela a03.2- Distribuic8o granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de
matérias-primas plasticas com 4 horas de moagem com matérias-primas néo plésticas com 1,4 e 7
horas de moagem.
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Tabela a03.4 - Distribui¢éo granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de
matérias-primas fundentes com 1 hora de moagem com matérias-primas refratérias com 1,4 e 7 horas
de moagem.
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Tabela a03.5 - Distribuigdo granulométrica de particulas acumulativa medido (real) das misturas de

maté
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Tabela a03.6 - Distribuigdo granulométrica de partfculas acumulativa medido (real) das misturas de

matérias-primas fundentes com 7 horas de moagem com maté

de moagem.
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ANEXO 04 - Caracterizacao Granulométrica - Teste Industrial
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Tabela a04.3 - Distribuiggo granulométrica de particulas acumulativa de moagens industriais com
classes separadas de maténas-primas - tempo de moagem dos materiais plasticos = 1 hora
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Tabela a04.4 - Distribuig8o granulométrica de particulas acumulativa de moagens industriais com
classes separadas de matérias-primas - tempo de moagem dos materiais plasticos = 2 horas
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ANEXO 05 - Analise dos Resultados

Propriedade: Densidade Aparente Seco

Sumidrio Estatistico do Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos e N&do Plasticos

Presséo de Compactagio [kgficm2]: 350
df MS df MS
Effect Effect Error Emor F p-level
Materiais Plasticos 2| 0,006707767 27| 0,000122974( 54,54637146| 3,28578E-10
Materiais Nao Plasticos 2| 0,000332095 27| 0,000122974| 2,700540781| 0,085282013
Efeito Combinado 4| 0,001219776 27} 0,000122974| 9,919005394| 4,52548E-05

Tabela a05.1 - Sumario estatistico - ensaio: 01 - propriedade: densidade aparente a seco - presséo de
compactaggo: 350 kgficm’

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos
Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressdo de Compactagao [kgf/cm2]: 350

F(2,27)=54.55; p<.0000
Tempo de Moagem Dap Média
1] [g/em3]

1 1,858702898

4 1,82376945

7 1,813637614

Tabela a05.2 - Efeito do tempo de moagem dos materiais plasticos - propriedade: densidade aparente a
seco - pressdo de compactacédo: 350 kgf/cm2

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Nao Plasticos
Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressao de Compactacao [kgficm2]: 350
F(2,27)=2.70; p<.0853
Tempo de Moagem Dap Meédia
[h] [g/cmg]
1 1,828442931
4 1,829592347
7 1,838074803

Tabela a05.3 - Efeito do tempo de moagem dos materiais ndo-plasticos - propriedade: densidade
aparente a seco - pressdo de compactagdo: 350 kgf/an
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Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos e Nao Plasticos
Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressao de Compactacao [kgficm2]: 350
F(4,27)=9.92; p<.0000
Tempo de Moagem Dap Média
[h] [g/cms]
1,858466029
1,861945391
1,855697393
1,83663559
1,81275475
1,821918011
1,790227056
1,814076781
1,836609125
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Tabela a05.4 - Efeito do tempo de moagem dos materiais pléasticos e ndo-plésticos - propriedade:
densidade aparente a seco - presséo de compactagdo: 350 kgf/cm2

Sumério Estatistico do Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos e Nao Plasticos
Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressao de Conmpactagao [kgficm]: 450
df NS df MS
Effect Effect Error Error F p-level
Materiais Plasticos 2| 0,00356045 27) 0,00041325| 8,61576176| 0,00127653
Materiais NZo Plasticos 2] 0,00092048 27| 0,00041325| 2,22743559| 0,12724011
Efeito Combinado 4| 0,00161364 27{ 0,00041325| 3,90475917| 0,01253416

Tabela a05.5 - Sumério estatistico - ensaio: 01 - propriedade: densidade aparente a seco - pressdo de
compactag&o: 450 kgf/em”

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos
Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressao de Compactacao [kgficm2]: 450
F(2,27)=8.62; p<.0013
Tempo de Moagem DAP Média
[h] _[g/em3]
1 1,917533278
4 1,893737793
7 1,884061456

Tabela a05.6 - Efeito do tempo de moagem dos materiais plasticos - propriedade: densidade aparente a
seco - pressdo de compactac¢do: 450 kgf/em?
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Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Nao Plasticos
Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressao de Compactacao [kgf/cm2]: 450
F(2,27)=2.23; p<.1272
Tempo de Moagem DAP Média
[ [g/em3]
1 1,89915359
4 1,889352798
7 1,906826138

Tabela a05.7 - Efeito do tempo de moagem dos materiais n&o-plasticos - propriedade: densidade
aparente a seco - presséo de compactagdo: 450 kgf/cm2

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos e Nao Plasticos

Propriedade: Densidade Aparente Seco

Pressao de Compactacio [kgficm2]: 450
F(4,27)=3.90; p<.0125
Tempo de Moagem ' DAP Média

W [gems3)]
1,928253651
1,895659685
1,9286865

1,900070548
1,900452137
1,880690575
1,869136453
1,871946454
1,911101341
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Tabela a05.8 - Efeito do tempo de moagem dos materiais plasticos e ndo-plasticos - propriedade:
densidade aparente a seco - press§o de compactag§o: 450 kgf/icm’

Sumério Estatistico do Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes e Refratérios
Propriedade: Densidade Aparente Seco
PressZo de Compactago [kgficm2]: 350
df MS df MS
Effect Effect Emor Error F pevel
Materiais Plasticos 2| 0,00171892 27] 3,8651E-05] 44,4724617| 2,8577E-09
Materiais Nao Plasticos 2| 0,00884515 27| 3,8651E-05| 228,844971| 1,1739E-17
Efeito Combinado 4| 0,00102586 27| 3,8651E-05| 26,5415173| 5,1833E-09

Tabela a05.9 - Sumério estatistico - ensaio: 02 - propriedade: densidade aparente a seco - pressgo de
compactaggo: 350 kgt/icm®



Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes

Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressdo de Compactagdio [kgf/cm2]: 350
F(2,27)=44.47; p<.0000

Tempo de Moagem Dap Média
[h] [g/cm3]
1 1,820880413
4 1,823421121
7 1,842763543

Tabela a05.10 - Efeito do tempo de moagem dos materiais fundentes - propriedade: densidade

aparente a seco - presséo de compactagéo: 350 kgflem?

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Refratérios

Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressao de Compactacgao [kgf/cm2]: 350
F(2,27)=228.84, p<.0000

Tempo de Moagem Dap Média
[h] [g/cm3]
1 1,852746844
4 1,799412727
7 1,834905386

Tabela a05.11 - Efeito do tempo de moagem dos materiais refratérios - propriedade: densidade

aparente a seco - pressgo de compactagégo: 350 kgf/cm2

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes e Refratarios

Propriedade: Densidade Aparente Seco

Pressao de Compactagao [kgf/cm2]: 350

F(4,27)=26.54; p<.0000

Tempo de Moagem Dap Média

[h]

[g/cm3]

NNS~NDADNA A

Nbh a2 NpDA A2 NA-

1,861325979
1,790892839
1,810422182
1,832607269
1,792316556
1,845339298
1,864307404
1,815028787
1,848954439

Tabela a05.12 - Efeito do tempo de moagem dos materiais fundentes e refratarios - propriedade:

densidade aparente a seco - presséo de compactagédo: 350 kgt/lem?
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Sumério Estatistico do Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes e Refratérios
Propriedade: Densidade Aparente Seco

Pressao de Compactagio 'cm2): 450
df MS df MS
Effect Effect Error Ermor F plevel
Materiais Plésticos 2| 0,00309327 27| 3,1622E-05| 97,8187103| 4,274E-13
Materiais Nao Plasticos 2| 0,0101591 27| 3,1622E-05| 321,262451| 1,4982E-19
Efeito Combinado 4| 0,00095891 27| 3,1622E-05| 30,3236752| 1,2414E-09

179

Tabela a05.13 - Sumério estatlst:co ensaio: 02 - propriedade: densidade aparente a seco - presséo de

compactagéo: 450 kgt/em?

F(2,27)=97.82; p<.0000

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes
Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressdo de Compactacdo [kgf/cm2]: 450

Tempo de Moagem

[h]

DAP Média

[g/cm3]

1
4
7

1,881661415
1,889352083
1,912505865

Tabela a05.14 - Efeito do tempo de moagem dos matenals fundentes - propriedade: densidade

aparente a seco - pressédo de compactagédo: 450 kgt/icm®

F(2,27)=321.26; p<.0000

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Refratarios
Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressdo de Compactagao [kgf/cm2]: 450

Tempo de Moagem

[N]

DAP Média

[g/cm3]

1
4
7

1,919279933
1,862465262
1,901774168

Tabela a05.15 - Efeito do tempo de moagem dos materiais refratérios - propriedade: densidade

aparente a seco - pressdo de compactagdo: 450 kgt/em’
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Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes e Refratarios
Propriedade: Densidade Aparente Seco
Pressao de Compactagao [kgf/cm2]: 450
F(4,27)=30.32; p<.0000
Tempo de Moagem DAP Média
[h] [g/em3)
1,924882531
1,84669137
1,873410106
1,899946809
1,860846519
1,907262802
1,933010578
1,879857779
1,924649358
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Tabela a05.16 - Efeito do tempo de moagem dos materiais fundentes e refratarios - propriedade:
densidade aparente a seco - pressdo de compactagdo: 450 kgf/cm2

Sumdrio Estatistico do Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos e Nao Plasticos
Propriedade: Absorgio de Agua
Pressao de Compactagéo [kgf/icm2]: 350

df MS df MS

Effect Effect Error Error F p-level
Materiais Plasticos 2} 1,59317672 9| 0,22750467| 7,00283098| 0,01464991
Materiais Nao Plasticos 2| 1,35453451 9| 0,22750467| 5,95387554| 0,02252726
Efeito Combinado 4| 1,98352528 9| 0,22750467| 8,71861362] 0,00367038

Tabela a05.17 - Sumdrio estatistico - ensaio: 01 - propriedade: absorgéo de dgua - presséo de
compactag&o: 350 kgf/em”

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos
Propriedade:AbsorgZio de Agua
Pressao de Compactacao [kgficm2]: 350
F(2,9)=7.00; p<.0146
Tempo de Moagem AA
[h] (%]
1 3,315713644
4 2491778612
7 3,439877272

Tabela a05.18 - Efeito do tempo de moagem dos materiais plasticos - propriedade: absorg8o de agua -
press&o de compactago: 350 kgffem”



Efeito do Tempo de Moagemdos Materiais N&o Plasticos
Propriedade:Absorgao de Agua
Pressao de Compactacao [kgficn2]: 350
F(2,9)=5.95; p<.0225
Tempo de Moagem AA
M} [
1 2,706038237
4 2,924995661
7 3,61633563

Tabela a05.19 - Efeito do tempo de moagem dos materiais ndo-plasticos - propriedade: absorgéo de

4gua - presséo de compactagdo: 350 kgf/em’

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos e Nio Plasticos

Propriedade:Absorgio de Agua

Pressao de Compactacao [kgf/cm2]: 350

F(4,9)=8.72; p<.0037

AA 35

N~N~NBABRAAAAQAQ
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2,264971733
2,768748999
4913419724
1,907894731
2,458613873
3,108826876
3,945248127
3,547623873
2,826759815

Tabela a05.20 - Efeito do tempo de moagem dos materiais plasticos e ndo-plasticos - propriedade:

absorg8o de 4gua - pressdo de compactagdo: 350 kgt/iem’

Sumério Estatistico do Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos e Néo Plésticos

Propriedade: Absorcao de Agua

Press3o de Compactacio [kgficm2]: 450
df MS df MS
Effect Effect Ermor Error F p-level
Materiais Plasticos 2| 4,07969332 9| 0,05411728| 75,3861542] 2,3897E-06
Materiais Nio Plasticos 2§ 1,16533673 9| 0,05411728| 21,5335426| 0,00037116
Efeito Combinado 4] 3,28037167 9| 0,05411728| 60,6159744| 1,6573E-06

Tabela a05.21 - Sumario estatistico - ensaio: 01 - propriedade: absorgdo de agua - presséo de

compactag&o: 450 kgt/cm®
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Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos

Pressao de Compactagao [kgficm2]: 450

Propriedade: Absorgiio de Agua

F(2,9)=75.39; p<.0000

Tempo de Moagem AA
[h] [
1 3,087166548
4 2,795166731
7 1,53550005
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Tabela a05.22 - Efeito do tempo de moagem dos materiais plasticos - propriedade: absorgéo de dgua -
pressdo de compactaggo: 450 kgficm?

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Nao Plasticos
Propriedade: Absorgio de Agua
Pressdo de Compactacao [kgficm2]: 450
F(2,9)=21.53; p<.0004
Tempo de Moagem AA
(h] [%A]
1 2,795333385
4 1,970499992
7 2,65199995

Tabela a05.23 - Efeito do tempo de moagem dos materiais ndo-plasticos - propriedade: absorg¢éo de

&gua - pressdo de compactago: 450 kgffem’

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Plasticos e Nao Plasticos

Propriedade: Absorgio de Agua

Pressio de Compactagao [kgficm2]: 450

F(4,9)=60.62; p<.0000

[h]

Tempo de Moagem AA

[%]

NSNNAADAAAA
NhaNhAaNhA

2,076999903
2,662499905
4,521999836
4,465499878
1,73300004
2,187000036
1,843500018
1,516000032
1,246999979

Tabela a05.24 - Efeito do tempo de moagem dos materiais plasticos e ndo-plasticos - propriedade:

absorgdo de dgua - pressdo de compactagdo: 450 kgf/cm2



Propriedade: Absorgio de Agua
Presséo de Compactacao [kgficmiz]: 350

Sumdrio Estatistico do Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes e Refratérios

df

df MS MS

Effect Effect Ervor Error F pewel
Materiais Piasticos 2| 4,44499779 9] 0,08528826| 52,1173401| 1,1251E-05
Materiais Nao Plasticos 2| 5,47659922 9| 0,08528826( 64,2128143| 4,7075E-06
Efeito Combinado 4| 0,46537757 9| 0,08528826| 5,45652533| 0,01643521
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Tabela a05.25 - Sumdrio estatfstico - ensaio: 02 - propriedade: absorg&o de dgua - pressdo de
compactago: 350 kgf/icm®

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes
Propriedade:Absorgdo de Agua
Pressao de Compactacao [kgf/cm2]: 350
F(2,9)=52.12; p<.0000

Tempo de Moagem Absorcéo de Agua
(h] [%]
1 4,171787262
4 2,673793077
7 2,688277245

Tabela a05.26 - Efeito do tempo de moagem dos materiais fundentes - propriedade: absorggo de agua -
press&o de compactag&o: 350 kgffcm?

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Refratarios
Propriedade:Absorgdo de Agua
Pressao de Compactac¢ao [kgf/cm2]: 350
F(2,9)=64.21; p<.0000

Tempo de Moagem Absorcao de Agua
[h] ' [%]
1 2,770812035
4 4,2694664
7 2,493579149

Tabela a05.27 - Efeito do tempo de moagem dos materiais refratarios - propriedade: absorgéo de 4gua
- press&o de compactag8o: 350 kgf/em’
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Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes e Refratarios
Propriedade: Absor¢ao de Agua
Pressao de Compactagao [kgf/cm2]: 350
F(4,9)=5.46; p<.0164
Tempo de Moagem Absorcdo de Agua
[h] [%]

3,426648378
5,026140213
4,062572956
2,408603907
4,107540131
1,505235553
2,477183819
3,674719334

1,9129287

NNNBDBAAAaaA
NAANDAaANDA-

Tabela a05.28 - Efeito do tempo de moagem dos materiais fundentes e refratérios - propriedade:
absorgdo de agua - press§o de compactaggo: 350 kgt/iem?

Sumério Estatistico do Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes e Refratarios
Propriedade: Absorcio de Agua
Pressao de Compactacao [kgficm2]: 450
df MS df MS
Effect Effect Emor Emor F plevel
Materiais Plasticos 2| 25079639 9| 0,09921506] 25,2780571| 0,00020273
Materiais Nao Plasticos 2| 7,18625307 9| 0,09921506] 72,4310684| 2,8314E-06
Efeito Combinado 4{ 1,52767015 9| 0,09921506] 15,397562] 0,00046479

Tabela a05.29 - Sumdrio estatistico - ensaio: 02 - propriedade: absorgdo de égua - presséo de
compactaggo: 450 kgficm®

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes
Propriedade: Absorgao de Agua
Pressdo de Compactacao [kgf/cm2]: 450
F(2,9)=25.28; p<.0002

Tempo de Moagem AA
[h] [%]
1 3,716589451
4 2,870239735
7 2,446803093

Tabela a05.30 - Efeito do tempo de moagem dos materiais fundentes - propriedade: absorgdo de agua -
presséo de compactagéo: 450 kgf/cm2
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Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Refratarios
Propriedade: Absorgio de Agua
Pressdo de Compactagao [kgf/cm2]: 450
F(2,9)=72.43; p<.0000

Tempo de Moagem AA
[h] [%]
1 2,459548235
4 4,271653652
7 2,302430391

Tabela a05.31 - Efeito do tempo de moagem dos materiais refratérios - propriedade: absor¢go de dgua
- pressdo de compactagédo: 450 kgf/cm2

Efeito do Tempo de Moagem dos Materiais Fundentes e Refratarios
Propriedade: Absorgido de Agua
Pressiao de Compactacao [kgf/icm2]: 450

F(4,9)=15.40; p<.0005

Tempo de Moagem AA

(hj [%]
2,275263786
4,919854164
3,95465064
2,688148022
4,550960541
1,371610403
2,415232897
3,344146252
1,581030369
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Tabela a05.32 - Efeito do tempo de moagem dos materiais fundentes e refratarios - propriedade:
absorgédo de agua - presséo de compactagdo: 450 kgflem?



