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Orientador: Prof. Dr. Marcus Antbnio de Freitas Melo

Resumo

Este trabalho objetiva estudar a influéncia da eotracéo de calcita, sua granulometria e
temperatura de sinterizacdo na obtencdo de fordGesagara revestimento poroso que atendam
as especificagcbes da norma. Os experimentos emaolva caracterizagdo fisico—quimica e
mineralégica das matérias-primas, e ensaios mexsini@s corpos de prova secos e sinterizados,
precedendo-se de um planejamento de experimentmigieira e fatorial, com o uso da
metodologia de superficie de resposta. As massasmmas estudadas foram preparadas pelo
processo via seca, caracterizada, conformada pemsagem uniaxial e sinterizadas nas
temperaturas de 940°C, 1000°C, 1060°C, 1120°C8@°C1lutilizando um ciclo de sinterizacao
rapido. As fases cristalina formadas durante @saatcdo nas temperaturas em estudo, revelaram
a presenca de anortita e wolastonita, além de zguadm fase remanescente. Estas fases foram
as principais responsaveis pelas propriedade®{isacanica dos corpos de provas sinterizados.
Verificou-se que conforme se aumenta a participaigicarbonato na composicdo das massas
ceramicas ocorre um incremento de absor¢cdo deeiguza pequena reducdo da retracdo linear
para todas as temperaturas de sinterizaca@rd@apesisténcia mecéanica houve uma tendéncia
de reducdo para sinterizacdo entre 940°C e 10602Qnento para sinterizacdo acima da
temperatura de 1060°C ocorrendo com maior intedsigera formulacbées com maior teor de
calcita, e houve diminuigdo da resisténcia comreaio da participacdo do quartzo em todas as
temperaturas de sinterizacdo. A diminuicdo da doametria da calcita provocou um leve
aumento na Absorcdo de agua para formulacdo conesanan concentracdo desse carbonato
mantendo praticamente inalterados os resultadostidedo linear e resisténcia mecanica.

Conclui-se que produtos ceramicos para revestimpotoso (Blll) podem ser obtidos
utilizando altas concentracbes de calcita e mantsedas propriedades exigidas em normas
técnicas e que a granulometria da calcita podeusada como parametro de ajuste para as
propriedades dos produtos ceramicos.

Palavras Chaves
Matérias-primas para Ceramica; Revestimento Por&gita; Sinterizacdo; Propriedades
Ceramicas; Granulometria.
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Galdino, José Nildo - Influence of Particle Size and Content of Calcdand Sintering
Temperature on the Development of Porous Ceramity Booating. Doctoral Thesis, UFRN,
Programa de P4s-Graduacdo em Engenharia de Quimica.

Advising Professor: Prof. Dr. Marcus Anténio deita® Melo.

Abstract

This work aims at studying the influence of the @amtration of calcite, its grain size and
sintering temperature to obtain porous coating tdations that meet the design specifications.
The experiments involved the physical-chemical amderalogical caracterization of the raw
materials, and mechanical tests on specimens dnddsintered, performing a planning mixture
and factorial experiment, using the response serrfaethodology. The ceramic bodies studied
were prepared by dry process, characterized, platembnformity by uniaxial pressing and
sintered at temperatures of 940 ° C, 1000°C, 10602€0°C and 1180°C using a fast-firing
cycle. The crystalline phases formed during sintgit temperatures under study, revealed the
presence of anorthite and wolastonite, and qudrése remaining. These phases were mainly
responsible for the physical and mechanical proggedf the sintered especimens. The results
shown that as increases the participation of catsoim the composition of ceramic bodies there
is an increase of water absorption and a slightigoh in linear shrinkage for all sintering
temperatures. As for the mechanical strength it wlaserved that it tended to decrease for
sintering at temperatures between 940 ° C and T0€D and to increase for sintering at
temperatures above 1060 ° C occurring with greatemsity for compositions with higher
content of calcite. The resistence decreased widteasing participation of quartz in all sintering
temperatures. The decrease in grain size of calaiised a slight increase in water absorption for
formulation with the same concentration of carbenatmaining virtually unchanged the results
of linear shrinkage and mechanical strength. Incki@ion, porous ceramic coating (Blll) can be
obtained using high concentrations of calcite ardpkng the properties required in technical
standards and that the particle size of calcitebsansed as tuning parameter for the properties of
ceramic products.

Keywords
Raw Materials for Ceramics; Porous Coating; Calc8mtering; Ceramic Properties; Particle

Size.
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1. Introducéao

A definicdo de material ceramico é sempre compéesave-se recorrer as suas principais
etapas de fabricacdo: a massa ceramica crua podefseda como um aglomerado de diversos
minerais que se mantém unidos por forcas de Van\iels, que gera a plasticidade durante as
sucessivas operacdes (trituragdo, amassamentorec@yao e secagem): na sinterizagdo, o calor
fornecido provoca o desmoronamento da estrutusgatina dos minerais de argila propiciando o
aparecimento de uma fase vitrea(amorfa), que vantseduzindo nos intersticios. Quando
sinterizado essa massa € formada por varios nmeneriatalinos ndo transformados, outros que
recristalizaram a partir da fase vitrea, e outrosréos (micro, meso e macro) que se aglomeram
todos pela fase vitre&oulart, 1995).

Hoje o Brasil possui o segundo maior mercado cofmncom 605,4 milhdes de’né o
quinto maior exportador, com 81,4 milhdes deenocupa a segunda posicdo no ranking mundial
de produtores, com 713,4 milhdes de(Anfacer, 2009.

No setor ceramico de pisos e revestimentos, despgem a seco, a grande virada ja
aconteceu com a introducdo dos sistemas rapidaechgem e sinterizacdo, os quais foram
conseguidos, principalmente através da pesquisa evolucdo nos campos da preparacdo das
matérias-primas. Este aspecto especifico do progassiutivo deve, portanto, ser considerado
como de fundamental importancia no sentido de urofupda e decisiva inovacdo tecnologica
do processo e do produto.

A caracterizagao fisico-quimica das matérias-prifndandamental para a obtencédo de
pecas com propriedades finais desejadas, que jantarao conhecimento e controle de todas as
etapas do processo industrial, podem eliminar aluzie defeitos de fabricacdo, tais como:
trincas, retracdo, compactacao, fundéncia, absalg&gua e resisténcia mecanica.

A distribuicdo granulométrica das particulas é meitgada na maioria das industrias do
ramo de producdo de revestimentos ceramicos, devgl@ importancia para o0 empacotamento
das pecas na etapa de conformacéo, que se beroladatranula determinados tipos de defeitos.
Na industria, o controle granulométrico é feitoipeicamente com auxilio de peneiras, sendo
estas com aberturas de malhas diferentes e disposta#orme padronizagdes. Durante a
sinterizacdo da pecga ceramica, ha a formacdo derimiat vitreos que recobrirdo uma

determinada quantidade de poros, resultando nudufrale melhores qualidades intrinsecas,
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tais como: menor absor¢cdo de agua, maior resistémecanica, entre outras. Porém, a
porosidade deve ser controlada, pois os poros desh@odem gerar tensdes internas no material,
resultando no surgimento de trincas e, consequemtemdiminui a resisténcia mecéanica do
corpo ceramico. Podem gerar ainda, alteracdes diomais Norton, 1973.

A resisténcia mecénica do material sinterizado eeednormalmente as reacbes na
sinterizacdo, que conduzem a formacédo de compdstados de boas caracteristicas mecanicas e
gue além disto, esta influenciada pela estruturgelz: prensada e pela granulometria dos
componentes da massa. E evidente que para sedsbiema mistura de matérias-primas um
produto compacto, de elevada resisténcia mecémniemperatura de sinterizacdo deve ser tal que
determine um forte desenvolvimento de fases fluidag viscosidade seja suficiente para
permitir um parcial (ou total) preenchimento dosggosem que intervenham deformacdes nos
sinterizadosBiffi, 2000).

A alta competitividade nos mercados consumidoreedestimentos ceramicos, tanto no
Brasil, quanto no mercado externo, assim como niogipais paises produtores, China, Italia,
Espanha, Indonésia, Turquia, México, entre ouli®szzi, 200®, fez com que a qualidade final
dos produtos ceramicos, tivesse que ser exigitadxamo.

Os revestimentos porosos sao classificados na &yea norma EN 87, especificamente
ao grupo BIll, definida pela norma EM 159. No Brasise tipo de produto ceramico pertence
também ao grupo BIIl de acordo com a classificad@daorma Brasileira NBR 13.818. Essas
normas regulamentam algumas caracteristicas dasitpg poroso como: maxima estabilidade
dimensional durante a sinterizac&eeifari et al., 2000, porosidade aberta entre 10 e 20%
(expressa como capacidade de absor¢cdo de aguddresvde tensdo de ruptura a flexdo do
produto sintetizado igual ou superior a 12N/mm

A producgéo de revestimentos ceramicos pode sesifitasla de acordo com 0 processo
de preparacdo de massa, ou seja, em via Umida ifatheh e via seca. Os produtos
confeccionados por via imida tendem a apresentenr manstancia de qualidade, porém a um
custo mais elevado. A utilizacdo do processo ddym@o por via seca (com suas vantagens de
menor investimento no processo produtivo e menotssos energéticos e de manutencao)
proporcionou o surgimento e crescimento acentuasoimtustrias ceramicas nacionais. Esses
foram os principais motivos para que adotassempscesso de preparacdo de massa por via
seca para esta tese.

E comum, especialmente em indUstrias ceramicage@gam problemas em que é
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preciso investigar varias propriedades ao mesm@demor sua vez, essas propriedades séo
afetadas por mais de uma duzia de variaveis degsoccomo por exemplo: umidade e pressao
de compactacao, velocidades de secagem, taxa e@eimgnto e de resfriamento, tempo no
patamar de sinterizacdo, teor de uma determinad@riax@rima, granulometria, etc. Tendo em
vista todos esses fatores e a influencia destepropsedades dos produtos ceramicos e que esta
tese foi desenvolvida, propondo uma metodologia désenvolvimento de massas para
revestimento poroso com altas concentracdes digacafn diversas granulometria, matéria-prima
abundante no Estado do Rio Grande do Norte, usemho ferramenta um software comercial
de estatistica.

O presente trabalho tem como objetivo principal,otamizacdo de massas para
revestimento poroso, utilizando-se de técnicasldeefamento estatistico de experimento com
misturas envolvendo variaveis de processo, estudarnifluéncia da variacdo da temperatura de
sinterizagdo, concentracdo das matérias-primas grafallometria da calcita nas propriedades
finais do produto (resisténcia mecanica, absorgadgiia e retracdo linear), utilizando matérias-
primas beneficiadas no Municipio de Parelhas/RNol@stivos especificos sdo:

v' Contribuir para o uso racional de matérias-primata pndistria com a reducao de
desperdicio através do planejamento estatisticdesenvolvimento de massas ceramicas
de forma a minimizar os impactos causados pelagidrmineral. Desta forma fortalecer a
indUstria para que possa gerar novos empregoseiaamio a comunidade local;

v' Possibilitar a industria o desenvolvimento de mmatuutilizando as matérias-primas a
disposicao, ainda com impurezas (inclusbes de patbs e/ou quartzo), ou as mais
acessiveis, evitando os altissimos custos de diiem; abastecimento com outras
alternativas;

v'Ajudar a entender os fatores que afetam com maftuencia as propriedades finais dos
produtos ceramicos porosos com carbonato em graetlias variadas;

v' Contribuir com informacdes que possa ajudar a aw@de as indlstrias ceramicas no
desenvolvimento de produtos com melhores caratitags garantindo uma composicao de
misturas das massas a diversidade nos tratamentwsitbrmacéo, secagem e sinterizacao;

v' Possibilidade de dar respostas imediatas a mudamcascebimento de matérias-primas,
devido a variages na atividade de mineracao dastecimento das mesmas;

v" Minimizar custos e melhorar a qualidade dos praslggyamicos para revestimento poroso

com base nas massas do triaxial quartzo, caloitisterra plastica.
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2. Aspectos Teoricos

A Ceramica é praticamente tdo antiga quanto a destzodo fogo. Predominaram ao
longo da historia e até o final do século XIX, nuét® artesanais para a obtencdo dos mais
variados objetos. Tais objetos de uso decorativalauéstico e de uso na construcéo civil e
industrial eram produzidos manualmente e muitosdeten excelente qualidade. No século XX,
acompanhando a evolucao industrial, a industridnsea adotou a producdo em massa, para qual
sdo de fundamental importancia o conhecimento gaerndas matérias-primas, dos produtos e
dos processos. Em termos de evolucéo técnicoHfutanta Ceramica pode ser dividida em trés
periodos:

O primeiro periodo é denominado periodo keramos(gekmo, solido sinterizado) e
abrange o periodo dos tempos pré-histéricos até cer 1900. Neste periodo, tipico de atividade
agricola ou artesanal, as pecas obtidas a partiradérias-primas naturais eram sinterizadas em
fornos rudimentares. Toda a tecnologia era baseadaxperiéncia de fabricacdo de ceramica
artesanal transmitida entre individuos.

O segundo periodo denominado periodo industriakiicatos (de cerca de 1900 a 1940)
abrange produtos ceramicos fabricados em escalatimal a partir de matérias-primas naturais.
Outros produtos industriais como o vidro, o cimeatoefratarios comecam a ser produzidos
industrialmente, com tecnologia experimental. Ancié estudava o que ja se tinha obtido na
pratica.

No terceiro periodo, denominado periodo da ceramai@ncada ou ceramica de alta
tecnologia (por volta de 1940 em diante), deseretebe rapidamente a Ciéncia dos Materiais,
na qual sdo estudadas a composicao e a estrutsirautiatancias, assim como as causas das
propriedades. Neste periodo, a ciéncia estd seipaelo a pratica, prevendo, calculando
reacdes e obtendo produtos com as propriedadgad@s€eramica, 1992.

Face ao enfoque historico e a grande diferencaoliggica entre os produtos obtidos
empiricamente e os produtos obtidos mediante agdlccala ciéncia, hoje em dia, a tendéncia é
dividir a Ceramica em dois grandes grupos: a Cadniiradicional e a Ceramica de Alta
Tecnologia. Nesta tese o foco é o desenvolvimentandssas ceramicas com altos teores de
calcita para a ceramica tradicional, denominadcedestimentos ceramicos porosos e pertencem

especificamente ao grupo BINBR 13819§.
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As varias tecnologias para preparacdo e modelagemassas ceramicas foram todas
desenvolvidas com o objetivo de otimizar o uso deitam familias de minerais, cujas
propriedades e composi¢cao quimica se fazem adegjpadadiferentes produtos acabados.

As familias de minerais adequados para a produedoratiutos ceramicos tradicionais
sdo misturas complexas que varia de uma localizgeagréfica para outra. Essas misturas de
minerais naturais séo classificadas genericameateo cmatérias-primas, isto €, matérias
introduzidas no inicio do processo de producéoe\éapena registrar que a producdo ceramica €
provavelmente a Ultima inddstria remanescente gaesforma matéria-prima em produto
acabado exclusivamente através de um processddgmm

As matérias-primas naturais apropriadas para aupémd de materiais ceramicos
consistem de muitas familias de minerais. Essadli&@nsao mais freqlientemente encontradas
misturadas, raramente puras. Como resultado, éndificil descrever o comportamento das
matérias-primas em termos gerais enquanto sua igapovaria enormemente. E por sua vez, e
melhor concentrar-se nas caracteristicas dos nsn@wros individuais, porque podem ser
agrupados dentro de um numero pequeno de catélyteia, 1998)

Os revestimentos cerdmicos porosos pertencem @spe@nte ao grupo BIIINBR
13818 e sdo produtos que, dentre outras caracteristieasm possuir uma alta estabilidade
dimensional durante a sinterizacdo e porosidadetaalseiperior a 10% (expressa como a
capacidade de absorcdo de 4gua do produto acabammisao de ruptura a flexdo deve ser igual
ou superior a 15MPa para placas com espessur@aimder,5mm, ou superior ou igual a 12MPa
para placas com espessura superior ou igual a 7,8mmparametro importante na formulagao
das massas ceramicas € a composicado de pd8atteaq, 1988.

Ao se introduzir carbonato de calcio ou magnésitsegue-se uma porosidade adequada
e se reduz também a retracdo das pecas duramte@zaicdo. Durante a sinterizacdo, os oxidos
de calcio e magnésio, procedentes da decomposigioatdbonatos, reagem com fases amorfas,
principalmente silica e alumina, procedentes daomeosicdo dos argilominerais. Serédo
formadas novas fases cristalinas a base de cahoapaésio (silicatos e aluminosilicatos) que sédo
as principais responsaveis pelas propriedades lGgoas do produto final. O conteddo de
carbonatos recomendavel varia de 10 a 19%. Senfleriar a este valor, a proporcao de fases
cristalinas formadas sera muito baixa, facilitaegpansao por umidade da peSadura, 1995
Se esse conteudo for superior, as propriedadesimas&ao prejudicadas, pois neste caso a peca

irA apresentar uma porosidade excessiva. Além ,dsstecomposicdo dos carbonatos seria
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incompleta devido aos ciclos de sinterizacdo atgai®m muito rapidos. O quartzo ird garantir a
integridade estrutural das pecas, pois apresentaclerado ponto de fusdo e permanece

praticamente inalterado durante a sinterizacdo.mAl@isso, é utilizado como principal

controlador do coeficiente de variacdo térmica alpto Zauberas, 200).

2.1. Matérias Primas Para Ceramica de Revestimento

2.1.1. Argilas

As argilas sdo a espinha dorsal da industria cegnportanto é de fundamental
importancia o conhecimento de sua natureza. Aaafgilma rocha constituida essencialmente
por minerais argilosos, podendo conter outros raieeros minerais ndo argilosos, além de
matéria organica e outras impurezas e, caracterizsidamente por:

@) possuir conteldo elevado de particulas, quandoepeada e misturada com agua em
guantidade adequada, torna-se plastica;

(b)  apds secagem, torna-se consistente e rigida, esajészacao a temperatura elevada, se
superior a 1000°C, adquire grande dureza. Os nisnargilosos sdo minerais constituintes e
caracteristicos das argilas, geralmente cristgligog quimicamente sao silicatos hidratados,
podendo conter cétions, tais como, Al, Mg, Fe, Bag outros e que estruturalmente se
apresentam em camadas e folhas ou ainda, maisaateem cadeias ou fitas.

Material argiloso é qualquer material natural dengtometria fina e de textura terrosa ou
argilacea, independentemente de na sua composigamimerais argilosos serem ou nao
componentes essenciais; assim, as argilas, asgditastos argilosos sdo materiais argilosos; os
solos podem também considerar-se como materiaifosog desde que apresentem textura
argilosa e um conteudo elevado de argila.

O termo argila é de fato usado com varios sentilssim, para o ceramista, a argila € um
material natural que quando misturado com agua eamtglade adequada se converte numa
pasta plastica; para o sedimentologista, a argilenéermo granulométrico abrangendo todo o
sedimento em que dominam particulas com d.e.e.@iénesférico equivalente) 2um; para o
petrologista, argila € uma rocha, isto €, um agtegpase sempre friavel de particulas minerais

muito finas ndo identificaveis a vista desarmadacaom a lupa de méo; para o mineralogista,
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argila designa mineral ou mistura de minerais emdpminam os chamados minerais argilosos
gue sao silicatos hidratados em que podem particgtéons tais como Al, Fe, Mg , K e outros,
gue apresentam estrutura essencialmente filit@garellometria muito fina; para o pedologista,
argila é a fracdo que compreende particulas dendigwecoloidal € 0,1 um ) e a mais ativa de
um solo, responsavel pela fixacdo reversivel demsite anions, tais como: NH K", PQ?,
NOs, etc; finalmente para um leigo, argila ou barrmématerial natural onde, quando Umido, a
bota se enterra e agarra ou onde a bota escofzegaet, 1988

O termo argila ndo tem significado genético. E nspdra os materiais que resultam
diretamente da acdo da meteorizacdo e/ou da adéatenmal ou que se depositaram como
sedimentos fluviais, marinhos, lacustres ou edlidosrgila € constituida essencialmente por
argilominerais, podendo conter minerais que naw @siderados argilominerais (calcita,
dolomita, gibsita, quartzo, aluminita, pirita e m@sf), matéria organica e outras impurezas,
caracterizando-se por:
a) ser constituida essencialmente por argilomisergeralmente cristalinos (caulinita mal
cristalizada apresenta desordem na direcdo doceist@logréafico b; haloisita-2H20 apresenta
desordem nos eixos a e b; alofano apresenta desowketrés eixos );
b) possuir elevado teor de particulas de diamejuivalente abaixo dep2n (cristobalita pode
ocorrer em bentonitas como particulas de diamé@aixa de um);
¢) quando pulverizada e umedecida, torna-se pdaétiat-clay ndo é plastica); apds secagem é
dura e rigida e apo0s sinterizacdo em temperatawaddh (superior a 1000°C) adquire dureza de
aco;
d) possuir capacidade de troca de cations en&el30meq/100g de argila(acidos organicos
apresentam capacidade de troca de cations dergsa d@xa). Argilominerais sdo 0s minerais
constituintes caracteristicos das argilas, gerakneristalinos; quimicamente sao silicatos de
aluminio hidratados, contendo em certos tipos suttementos, como magnésio, ferro, calcio,
sédio, potassio, litio e outros. Devido as pequéelragnsdes e a carga elétrica de suas particulas
anisométricas, as argilas entram facilmente emesissio em contato com a agua, formando
dispersdes coloidais.

Os minerais ndo argilosos estdo praticamente asseat fracdo granulométriea2um.
Desta forma, uma separagdo granulométrica nas fdag®es : acima e abaixo d@, € a
melhor maneira de separar qualitativamente e emos@asos quantitativamente os minerais

argilosos dos minerais ndo argilos@G®es, 1988; Santos,1989
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A complexidade das argilas leva a dificuldade ressificacdo das mesmas, levando
especialmente ao conceito de que ndo existem dgdasaiguais. As argilas, com rarissimas
excecbes sao sistemas complicados devido as varamicdes geoldgicas de formacédo das
mesmas; podem variar na composicdo mineralogicditajiva e quantitativa dentro dos
argilominerais, cristalinos ou amorfos, diferengakativas dos varios minerais e no grau de
substituicdo isomoérfica nos reticulados cristalinass componentes nao-argilominerais,
cristalinos( silicatos, hidroxidos, acido humicdematos ) também podem variar qualitativa e
guantitativamente. Sendo as argilas, na naturezdjmensdes coloidais, diferencas apreciaveis
existem nas propriedades fisico-quimicas, tais coamoapacidade de troca de céations, natureza
dos cétions trocaveis, distribuicdo granulométritzss particulas, area especifica, potencial
eletrocinético, viscosidade de suspensdes, pldatiei e outras. Essas diferencas levam a
propriedades tecnoldgicas diversas para as indsiglg ceramica, borracha, papel, metallrgica,

de petréleo, agricola, quimica e de engenharia(@eantos, 1989

2.1.2. Filitos Ceramicos e Materiais Fundentes

A tecnologia ceramica de S&o Paulo da o nome dio“iteramico” a uma rocha
metamorfica, estratificada ou laminada, compostarda mistura de caulinita, mica moscovita
finamente dividida ou sericita e de quartzo em profes variaveis; apresentam os “filitos” cores
claras no estado natural, um teor de O0xido de piot&sde sodio (geralmente de 3% a 5%). Os
“filitos” apresentam, apoOs sinterizacdo a 950°Qy; wwsa-clara; apos sinterizagdo a 1250°C,
apresentam cor cinza, vitrificando totalmente nestaperatura; apés sinterizacdo a 1450°C,
fundem parcial ou totalmente, apresentando coneza-@scura, marrom ou preta. Sao esses
materiais empregados em massas ceramicas de gitsiga outras de ceramica branca como
substitutos parciais da fracdo argilosa e do feldspu de outra fracdo fundente (calcério,
dolomita), além de serem empregados em proporg@essds para aumentar a velocidade de
sinterizacdo de massas ceramicas para louca de emsadrilhos de piso, em azulejos e em
diversos tipos de materiais refratarios, Sdo gemalenfridveis, de baixa plasticidade e resisténcia
a flexdo a cru extremamente baix8arftos, 198%
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2.1.3. Quartzo

O quartzo e um mineral muito comum na crosta tegeparticipando da composi¢céo das
rochas, igneas, metamorficas e sedimentares. Pdasrsas variedades cristalinas, como o
qguartzo hialino, quartzo leitoso, roseo, enfumagachorion, ametista, citrino e prasio e
variedades criptocristalinas, como a calcedoniiex,schert, jaspe e opala. Quartzito € uma rocha
metamorfica cujo constituinte mineralégico essdre@ominante € o quartzo. Os principais usos
e aplicacbes do mineral quartzo e da areia quartnokstrial, sdo como fonte de silicio, muito
usado em industrias de alta tecnologia (eletroditea, ceramica, telecomunicagdes, informatica
e outros), nas industrias de vidro, ceramica, cimdartilizante e defensivos agricolas, fundicéo,
siderurgia, abrasivos, refratarios acidos, meitimfies, meios de troca térmica, padrdo para
medidas fisicas, em desmonte hidradlico de minédiastre outrosBezerra et al., 199Y.

Na industria ceramica o quartzo (variedade cristlireduz a plasticidade da massa,
porém favorece a secagem das pecas. Ele € um ogoeentes fundamentais das massas para
controle da dilatacdo e também para ajuste da sidade da fase liquida formada durante a
sinterizacdo. O quartzo contribui também para ahlranca, a translucidez e a resisténcia

mecanica das pecas ap0s a sinterizagaotfs, 1983

2.1.4. Feldspato

Os feldspatos séo os principais constituintes deaswwochas igneas; o granito contém
cerca de 60% de feldspato. Alguns pegmatitos sés gm feldspato, sendo a maior fonte desses
fundentes lorton, 1973. E um dos principais fundentes empregado em degamue além de
provocar coalescéncia, ele permite a confeccaaafufms mais densos, e de baixa porosidade
aparenteJordao, 1995.

2.1.5. Calcita

Carbonato de calcio, CaG0a0(56,0%) - Cg{44,0%). O calcio pode ser facilmente
substituido pelo manganés e pelo ferro ferrosogndshdo-se uma série completa até a
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rodocrosita e uma parcial em direcdo a smithsanigasiderita. O magnésio substitui o calcio
somente em pequenas quantidades. A calcita apaesentusualmente, em cristais, ou em
agregados de granulos entre grossos e finos. Tarmbémassas de granulacdo fina a compacta,
terrosas, e sob forma de estalactites. Os crissextremamente variado no habito, muitas

vezes altamente complexos. Foram descritas ma&6@érmas diferente@na, 1976.
E utilizada em massas calcareas em teores deratérapdamente 30%. Apesar de proporcionar

corpos de elevada porosidade e portanto de basistédecia mecéanica, tem a vantagem de
apresentar corpos de baixa contracado linear coimexizacdo, o que € conveniente para muitas
aplicacbes. A calcita é muitas vezes adicionadpeguenas quantidades (até 3%) a massa para
producao de corpos vitreos e semivitreos, comoefuiecauxiliar e para minimizar o problema de
trincas (Jordao, 1999.

2.1.6. Dolomita

Dolomita mineral similar ao carbonato de calciounat € um mineral de constituicdo
inorganica, quimicamente inerte, extraido de jazida beneficiado em diversas faixas
granulométricas de acordo com a aplicacdo desefztga muito utilizada pelo baixo valor de
mercado, isto devido & alta demanda e oferta. [Eada na fabricacdo de tintas, materiais de
friccdo, vidros, plasticos, borrachas, fiberglasdas, adesivos, cal, como veiculo de produtos, na
neutralizacao de acidos, correcdo de solos, e eamaa como fonte de cal e magnésia para

ceramica branca.

2.1.7. Talco

O Talco é um mineral de estrutura em camadas asbgyda montmorilonita, exceto que
os cétions na camada octaédrica somam a*bhty invés de 3Af + IMg®*. Por essa razdo, o
mineral e mole e cliva facilmente, mas ndo tem aticulo cristalino expansivel. O magnésio
pode ser parcialmente substituido pelo calcio m fer talco pode entrar na composicdo de uma
massa ceramica como constituinte principal (60%%)90de massas para a fabricacdo de

isoladores elétricos de alta frequéncia. Este tipocorpo € conhecido como esteatita; na
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composicdo de massa para obtencao de cordiergaequcomo caracteristica principal o baixo
coeficiente de dilatagdo térmica; em quantidadeatéled5% em massas de corpos porosos para
melhorar a resisténcia mecanica e reduzir as sigewido a absor¢cdo de umidade. O talco
também atua como fundente, substituindo parciaknerfeldspato em massas para a fabricagéo

de corpos semivitreo e vitréagrton, 1973; Jordao, 199h

2.2. Massas Ceramicas

Em geral as massas ceramicas sdo compostas poiamaeilosos e ndo-argilosos;
materiais fundentes e refratarios; e aditivos qpss@m melhorar a reologia das suspensdes

aguosas, podendo ser organicos ou inorgankesrsdti, et; al. 2000).

Mas é necessaria que, primeiramente, seja conhaguapriedade final do produto que
se deseja fabricar para que as massas ceramicas sigsenvolvidas para atender as
especificacbes solicitadas, principalmente, pelescadores consumidores. As massas que
compfem 0s corpos ceramicos, também chamados deitbisou suporte, podem ser
classificadas de acordo com as matérias-primasegyagas, enMota et al; 2002:

a) massa simples ou naturalsdo aquelas que se referem a utilizacdo de unmaagéria-
prima, e que dispensa as necessarias propor¢cdesosntninerais, permitindo a fabricacdo da
peca ceramica desejada. Como exemplo, pode-sasitaassas para o fabrico de telhas, tijolos e
revestimentos via-seca. Podem ainda conter, as,vazmistura de mais de uma argila ou de
materiais argilo-arenosos;

b) massa composta ou artificial: s&o aquelas compostas por uma mistura de diversas
matérias-primas, cada uma com suas propor¢cOesatesitde estabelecidas em peso ou volume.
Referem-se, por exemplo, as massas de loucasre&médale revestimentos via-umida.

As matérias-primas que compdem a massa, principééma massa composta, sao
agrupadas em plasticas e ndo-plasticas. Os matepldisticos apresentam importantes
caracteristicas na etapa de conformacdo das pecasicas, como moldagem e resisténcia
mecéanica a verdéMotta et al; 2002).

O termo plasticidade diz respeito a capacidade de material ser deformado
plasticamente sem romper, permanecendo no estéatondelo {Van Vlack; 1970).
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Os materiais ndo-plasticos atuam também na etapmmfermacdo e secagem, com a
funcdo de diminuir a retracdo das pecas e ajudandsecagem. Estes materiais trabalham em
equilibrio com os materiais plasticos, controlanddransformacdes e deformacfes. Os materiais
ndo-plasticos podem se apresentar ainda como sneriteificantes e fundentes, na fase de
sinterizacdoNlotta et al; 2002).

Os materiais fundentes e refratarios devem serddssproporcionalmente nas massas
ceramicas, de modo que atendam as caracteristwapratiuto desejado. Uma aplicagédo
demasiada em materiais fundentes, apesar das gastgge aparentemente proporcionam em
relacdo a diminuicdo da porosidade e consequentenamento na resisténcia mecanica e
reducdo na absorcdo de agua nos revestimentosicesampode provocar alguns problemas,
como falta de estabilidade dimensional e deformagé&qoecas obtidaRi@naro et, al; 2004.

Enfim, deve-se considerar trés aspectos na aval&géi desenvolvimento de uma massa,
gue sédoRianaro et, al; 2004
a) a fabricabilidade: que é a aplicacdo da massa desenvolvida no pmdesfabricacdo, e
gue seu comportamento seja condizente com as@ésiagais de uma industria ceramica,

b) as caracteristicas do produto finalas massas devem suprir as caracteristicas dasejad
para o produto final, tais como: resisténcia mexgrabsorcdo de agua, planaridade e tamanho
(estabilidade dimensional);

C) aspectos econdmicosdequar as caracteristicas finais e a massawtdgea a logistica

de transporte das matérias-primas até a industdazindo assim custos de fabricacéo.

2.2. Processo de Fabricacao

O processo de fabricacdo de produtos ceramicos geEddividido basicamente em trés

etapas: preparacdo da massa, conformacgéo daseptegtsnento térmico.

2.2.1. Preparacéo da Massa

A preparacdo de massa para revestimento ceramem® g8 por dois métodos: o de via

seco e o de via umida.
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2.2.1.1. Moagem a seco

Foi o primeiro método utilizado pelos nossos argspdos. E um método muito
econdmico quando comparado ao processo a Umidaln@srte sdo usados para moagem a seco
equipamentos como moinhos pendulares, de martelfsjogdo ou até bolas. Em alguns casos &
necessario secar a matéria prima para viabilirapagem.

Neste processo ndo € possivel obter um contr@édatgranulometria do material, além
de produzir-se um material com pouca fluidez. psteesso produz pecas com grande variagdo
dimensional, por ndo conseguir uma perfeita cordgén das mesmas. Como solucado para estas
grandes variacdes dimensionais, algumas industi@nicas abaixam o patamar de sinterizagao
dos fornos, produzindo pecas com elevada taxastegglo de dgua, baixa resisténcia mecéanica e
alta taxa de expanséao por umidaddedao, 1995.

A escolha do processo de producao atraveés do gdesmoagem a seco por si sO ndo é
causa ou explicacdo do crescimento deste tipo désirna no Brasil. Além das questdes
econdmico-financeiras, outros aspectos devem a&radns como aManfredini & Schianchi,
2002:

a) Rapidez na tomada de decisbes devido ao pequenerolohe niveis hierarquicos na
empresa e também por isto, rapidas adequacéao essitarles de mercado;

b) Natureza empreendedora de seus proprietarios;

C) Capacidade de mobilizacdo conjunta em prol deassers comuns;

d) Proximidade junto a universidades e instituicogsartantes de pesquisa,

e) Grande interesse na disseminacdo de tecnologiauadtet por fornecedores de
equipamentos e insumos pelo fato destes fabricamesntrarem-se capitalizados e com alto
potencial de crescimento. Este fato (motivado tampér um aumento de competitividade entre
as préprias empresas que utilizam a moagem a geco)evado a uma tendéncia gradativa de
aproximacao de qualidade técnica e estética estpeozessos de via seca e atomizada;

f) Proximidade das empresas de forma a disseminasnegaologias e fomentar parcerias
com empresas prestadoras de servicos;

0) Continua otimizacdo da qualidade do produto al@ddizaor um nUmero crescente de
empresas através do Centro Ceramico do Brasil B glie teve o inicio de suas atribuicdes em
1994 e é credenciado pelo INMETRO;

h) E, principalmente a mecanismos de gestdo da prodygé privilegiam culturalmente, a
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obtencdo dos menores custos possiveis de produay@ca aquisicdo de equipamentos de Ultima
geracao para a obtencdo de altissima produtividzaleenta-se porém o fato de que a inddstria
ndo é totalmente homogénea. O aumento da comjkdde entre as indUstrias entrantes neste
processo de producao e as ja estabelecidas lewma aecessidade de maior diversificacdo deste
tipo de produto, sem no entanto perder o foco @éboccomo principal vantagem competitiva. A
técnica de aplicacdo de engobes e esmaltes a @istsido gradativamente substituida por
aplicagbes com campana, e filieras de alta predsanodo a otimizar o processo de decoracgao.
Tém sido feito um esforco de forma a minimizar atpe relativos a manchabilidade dos
engobes. Os engobes aplicados a campana tém estxliprento ligeiramente facilitado. Os
esmaltes brilhantes com fritas alcalinas tém sidalaivamente substituidos por fritas de alto
ponto de amolecimentos, tipo “monoporosa” de fommatimizar a superficie dos produtos,
aumentar o brilho, propiciar o desenvolvimento dees, e melhorar caracteristicas de resisténcia
ao ataque quimico, a abraséo e acordo dilatométrico

O processo de decoracao como citado antes, tenalsmde melhoria constante de forma
a acompanhar a evolucdo do design que tem come flaninspiracdo os mesmos fornecedores
das empresas fabricantes de material atomizadoneeamas tendéncias verificadas em feiras
internacionais. A diferenca basica € a maxima sfiogtdo de operacionalizacdo do processo
produtivo, adequando os produtos ao gosto popuésilbiro que tém sido ditado ao longo do
tempo, em sua grande maioria, por produtos bridsarista tendéncia, aliada aos menores custos
de producéo fez com que o revestimento ceramicldira subisse para as paredes, penalizando
mais que proporcionalmente a industria de “azulgppsduzidos por moagem a Umido. Outro
aspecto interessante que contribuiu para estediia ¢onfeccéo (por parte de algumas empresas
de moagem a seco) de pecas complementares simpl&ssais em processo monoqueima e
posterior corte terceirizado.

O principal formato de fabricacdo € o 30x30cm, ppr@ tendéncia € o aumento da
diversificacdo de formatos, inclusive para maiodémensdes. O mercado internacional de
revestimentos ceramicos (e o mercado brasileiropaoco mais sofisticado) que apresenta
tendéncia de texturas naturais materiais prepontiemeente rusticas tem sido abordado de forma
crescente por algumas empresas que operam por m@ageco. Parte das empresas que utilizam
este processo tém iniciado o processo de exportagéo mercados como: América do Sul,
América Central, Caribe e até mesmo os E.WAr{fredini & Schianchi, 2002).
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2.2.1.2. Moagem a umido

E feito a moagem em moinho de bola com adicdo dea.&4é agua promove a
homogeneizacdo das matérias primas, facilita o esmwamento(descarga) e possibilita seu
peneiramento, além de n&o poluir o ambiente dealttab Damos o nome de barbotina ao
material obtido da moagem. Nesta tese ndo estudarpaxesso por moagem a umido, portanto

ndo vamos aprofundar as discussdes por este poocess

2.2.2. Conformacéo das Pecas:

2.2.2.1 - Prensagem (compactacao)

E uma das etapas mais importantes do processmieafziio de revestimentos ceramicos,
pois uma ma compactacdo dos aglomerados pode tacaréeios defeitos nas pecas ceramicas.
As particulas das matérias-primas (aglomerados¢@@®primidas até um
menor volume possivel, por meio de uma pressaciedgerobtendo-se um empacotamento e
agregacado destas particulas. O empacotamento \&&m @ preenchimento total ou parcial dos
espacos, com o uso de particulas que podem serrdatbs irregulares ou arredondados. Sendo
assim, pode-se obter alta densidade aparente masugue seja compativel com os problemas de
“coracdo negro” ou desgaseificacdo, que podem ecaturante a etapa de sinterizacéo
(Oliveira, 2000).

O que pode contribuir para um bom empacotamentfoéra, o arranjo e a distribuicédo
dos tamanhos das particulas. Uma completa cammtéd da barbotina, habitualmente composta
por particulas solidas em suspensdo aquosa sudigiente defloculada (dispersa), preparada
para a atomizacdo € importante para o processaodeigiio do pé atomizado, isto inclui sua

densidade e viscosidadrileiro, et al; 2001

Galdino, José Nildo Abril/2010 / PPGEQ / UFRN



Aspectos Tedricos 34

2.2.3. Tratamento Térmico

2.2.3.1. Monoqueima

E o método mais moderno que existe. Neste processmassa € 0 esmalte S&o
sinterizados juntos. Produz, portanto, pecas eggest ao impacto e ao gretamento do esmalte.
Por esse processo pode-se produzir monoporoseae gaselanatoJprdao, 1999.

a) Monoporosa: A temperatura de sinterizagédo esta entre 107@@°CL Sdo monocalibres,
isto €, tem estabilidade dimensional. Possuem @tevesisténcia mecanica apesar de sua alta
absorcao de agua. E indicado para o uso em paredes;

b) Grés: Sua temperatura de sinterizacéo esta entre 1130G2C. Produz pecas com baixa
absorcao de agua, portanto com elevado resistéragianica. E indicado para pavimento;

C) Porcelanato: As argilas e corantes sofrem moagem muito fina &ta temperatura de
sinterizacdo (acima de 1200°C) aliada as carattedsda matérias primas produz pecas com
absorcéo de 4gua abaixo de 0,5% e elevado resist@éecanica e quimica. Nao utiliza esmalte,

portanto possui superficie plena ao desgaste.

2.2.3.2. Biqueima

E um processo antigo. Atualmente esta perdendg@g@aa o processo de monoqueima.
A esmaltacao é feita em uma pecga ja sinterizattafdg-se necessario devido a baixa resisténcia
da peca a crua. Por sinterizar a massa e o esamalteomentos diferentes, forma uma interface
fraca entre eles, produzindo pecas com baixa @esist ao impacto. Por sinterizar a peca duas
vezes, 0 consumo de energia € maior, tornando-sesrezondmico comparado a monoqueima.
Em geral produz pecas com alta absor¢cdo de agu@nfm com baixa resisténcia mecénica.
Atualmente é utilizado para produzir azulejos. Hetfpo de processo de fabrica primeiro é
sinterizada a massa (geralmente a 1000°C) e pmstemte se aplica 0 esmalte e efetua-se a
segunda sinterizada (900°C). As pecas possuiladargdo d’agua (13 a 16%) e baixa resisténcia
mecanica(>150 Kgf/cf), (Jorddo, 1995.
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2.2.3.3. Terceira Queima

E um processo utilizado para produzir efeitos dmoms especiais. E um método
artesanal, porém sao utilizados modernos equipaseate aplicacdes de esmaltes especiais
(ouro, platina, tintas metalizadas). Sdo usadaaspepduzidas biqueima ou monoqueima.

Apbs a aplicacdo do esmalte, a peca € sinterizéelm@eratura de fusdo do esmalte, em
torno de 800°CJordao, 1995.

O processo geneérico de fabricagdo de produtos aém apresentado pela Figura 2.1. O
processo parte das matérias-primas basicas panaocarma massa ceramica(argila, quartzo e
feldspato) que é moido a umido, tendo duas opc¢éesanhinho, o primeiro e da barbotina ser
atomisada para formar granulos e em seguida ir pegasagem e o segundo caminho é a
barbotina ir para um filtro prensa para formar umassa plastica com mais ou menos 20% de
umidade que na seqiéncia ira para extrusdo(conf@maNa sequéncia as pecas serédo secas e
em seguida sinterizadas. O processo de fabricagzdievéstimento ceramico segue normalmente
0 primeiro caminho, sendo que alguns produtos destenento rusticos segue 0 processo por

extrusdo(segundo caminho).

2.3. Uso da Estatistica nos Processos Experimentais

7z

Um experimento é um procedimento no qual alteragirepositais sdo feitas nas
variaveis de entrada de um processo, de modo gumssa avaliar as possiveis alteracoes
sofridas pela variavel resposta, como também @esadestas alteracoes.

A formulacdo do problema é o inicio da andalise de processo a otimizar. Se esta
formulagdo for inadequada, com uma concepcdo prdaiic pouco infeliz, o resultado da
aplicacdo dos processos numericos de otimizacaenpaer irrelevantes. Tem-se a impressao
gue se atingiu o 6timo quando apenas pesquisoursell®r configuracdo de uma concepcao
errada. O ideal pratico da otimizagéo aplicada deveesponder aos seguintes objetivos:

a) Encontrar uma concepcao fisica ou operacional gjzgassmais adequada para resolver o

problema em questao;
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Figura-2.1: Processo genérico de fabricacdo de produtos cevafRing, 1996:2

b) Definir os limites fisicos para a formulacdo esatahrepresentando fielmente a situagéo

real;

C) Definir modelo matemético adequado e otimiza-loglizando uma anélise de

sensibilidade dos resultados.

Barros Neto; Scarminio; Bruns (1995)afirmam que otimizar um sistema significa
descobrir quais os valores das variaveis envolviqoe produzem a melhor resposta. O
procedimento correto para se obter o melhor rendtimméos valores das variaveis, consiste em
fazer variar, ao contrario do que se poderia esp@@as as variaveis ao mesmo tempo. A razao
para isso € que as variaveis podem se influenciauamente, e o valor ideal para uma delas
pode depender do valor da outra. Este comportanméettamado de interacdo entre variaveis,
fenbmeno que ocorre freqliientemente, pois raraas8duacdes em que duas ou mais variaveis

atuam de forma independente.
O objetivo esperado € que, utilizando-se planejamseexperimentais baseados em
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principios estatisticos, 0os pesquisadores possdrairedo sistema em estudo o maximo de
informacdo util, fazendo um ndmero minimo de experitos. A esséncia de um bom
planejamento consiste em projetar um experimentdodea que ele seja capaz de fornecer
exatamente o tipo de informagéo procurada. A peeggue sempre ocorre é de como € possivel
variar tudo ao mesmo tempo?

A primeira coisa a fazer, no planejamento de uneexnto, € determinar quais sdo 0s
fatores e as respostas de interesse para o sigtens® deseja estudar.

S&o trés os principios basicos do planejamentoxplerienentosreéplica, aleatorizagéo e
formacéo de blocos.

Utiliza-se o planejamento do experimento com a &m0 de blocos quando necessita-se
controlar e avaliar a variabilidade resultante des@nca de fatores perturbadores conhecidos. O
objetivo, neste caso, é avaliar com maior efici&os efeitos dos fatores de interesse.

Além dos trés principios basicos do planejamentexgerimentos procura-se eliminar os
Erros Sistematicos, que sdo erros que afetam dtadsusempre na mesma direcdo, seja para

mais ou para menos. Por exemplo, uma balanca deacal.

2.3.1. Planejamento Experimental

No planejamento de qualquer experimento, a prinmisa que devemos fazer € decidir
guais sdo os fatores e as respostas de interessiatddes, em geral, sdo as variaveis que o
experimentador tem condi¢cdes de controlar, muit@geeheiros preferem chamar as alteracoes
de “manipulacdo”, em vez de “controle”. Control@rg eles € o que vocé quer fazer com a
variavel dependente, ou seja, a resposta, quandipufe os fatores. Faz um certo sentido, mas
vamos ficar com a nossa termologia, que é a tathtina literatura de planejamento de
experimentos. Podem ser qualitativo como um tipondssa ceramica formulada, por exemplo,
ou quantitativo, como a temperatura. As vezes, determinado experimento, sabemos que
existem fatores que podem afetar as respostasgueaséo temos condi¢cdes de, ou ndo estamos
interessados em, controlar. Precisamos tomar nouittado com fatores desse tipo, para que o

seu efeito ndo seja confundido com os efeitos easse.Barros Neto, 200).

As respostas sdo as variaveis de saida do sistamajuais estamos interessados, e que
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serdo ou nao afetadas por modificacbes provocama$atores(as tais manipulacdes). Também
pode ser qualitativas ou quantitativas. Depende&udproblema, podemos ter varias respostas de
interesse, que talvez precisem ser consideradastaimeamente. A Figura 2.2 ilustra um sistema
com fatores de entrada e respostas.

Tendo identificado todos os fatores e respostassm@roximo passo € definir, com o
maximo de clareza, o objetivo que pretendemos @égatom 0s experimentos, para que entdo
possamos escolher o planejamento mais aproprianceXemplo, nosso quimico pode estar so
guerendo saber se trocar o catalisador por um baaeto ndo vai diminuir o rendimento da
reacdo. Ou entdo, pode querer descobrir que tetoperdeve ser usada para se obter o
rendimento maximo. Ou ainda, até quando ele podervas fatores sem alterar o rendimento
ou a qualidade do produto fina, e assim por digdtplanejamento dos experimentos, isto €, a
especificacdo detalhada de todas as operacdesimegp&ris que devem ser realizadas, vai
depender do objetivo particular que ele quisergatinObjetivos diferentes precisardo de
planejamento diferentd3érros Neto, 200).

Nesta tese, trabalharemos com o planejamento dhtiei trés niveis (granulometria da
calcita, temperatura de sinterizagao, tipo de fétagéo), pois queremos saber a influencia destes
fatores sobre as respostas para: Retracdo Lindmorédo de Agua e Médulo de Ruptura a
Flexdo em diferentes temperaturas para dois outip@s de massa formulada com calcita em

varias granulometria.

Sistema Resposta 2

=

Ll

Figura-2.2: Um sistema pode ser representado por uma funcaop(emipio desconhecida)

j

ligando os fatores (variaveis de entrada) as réapEsriaveis de saida).
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2.3.2. Modelagem de Mistura

O planejamento experimental para o estudo de raigor massas ceramicas tem uma
fundamental importancia, visto que a maioria dassas ceramicas sdo compostas de matérias
primas que contem diferentes O0xidos que dificul@nmprevisdo das propriedades finais dos
produtos ceramicos.

Quando trabalhamos com mistura a soma de todasassasmque compde a mistura sera

100%, ou seja 1. Para uma mistura de q compongéemos escrever:
q
2 wi=1 (2.1)

onde Xi representa a proporcao do i-esimo compenamna escala em que 100% corresponde a
um.

Se quisermos otimizar as propriedades de uma mistwdando a sua formulacdo, as
novas propor¢gbes tém de continuar obedecendo ac&gual. Esse método de Analise de
mistura tém encontrado larga aplicacdo na ciénei@ngenharia e particularmente na industria.

Para modelos lineares de trés componentes (ourmigtinaria) podem ser desenvolvido
conforme a equagéo a seguir:

Y =Dy + bixg + pXa + bsXs (2.2)
A soma das percentagens dos constituintes é saipeé:
X1+ X +Xx3=1 (2.3)

Caso 0 modelo linear ndo se mostre satisfatonworimo passo € o ajuste de um modelo
guadréatico Se o modelo quadratico ainda ndo sereneatisfatorio, pode ser usado o modelo
cubico com equacdo bem mais complexa, o que n@agoi para esse estudo.

Cada tipo de matéria prima tem sua influéncia rexmateristicas do produto. Para
composicado de revestimento poroso as massas pkastio compostas de argilas e talco, como
estabilizador de estrutura, o quartzo e como foonadontrolador de poros os carbonatos, onde

€ comum o uso dos minerais calcita e/ou dolomitdepdo também ser usado outras materiais

Galdino, José Nildo Abril/2010 / PPGEQ / UFRN



Aspectos Tedricos 40

primas como, por exemplo, rejeitos de marmore, pbodso animal, etc. A composicao
granulométrica das matérias primas, o nivel deundsta qualidade de prensagem e o grau de
sinterizacdo durante a andlise, estdo correlacisnamm a qualidade final dos produtos

ceramicos.

2.3.3. Planejamento Fatorial

Para executar um planejamento fatorial, comecarspscdicando os niveis em que em
gue cada fator deve ser estudado, isto é, os sgaldos fatores(ou as classes, nos casos
gualitativos) que vamos usar para fazer o expetmé&odemos por exemplo estudar o efeito do
fator temperatura em quatro niveis, 50°C, 60°CC ®B0°C, e o fator do catalisador em trés
niveis, os catalisadores A, B e C, por exemploa Pazer um planejamento fatorial completo,
devemos realizar experimentos em todas as possimibinacdes dos niveis dos fatores. Cada
um desses experimentos, em que 0 sistema e subnaetich conjunto de niveis definido(por
exemplo: temperatura de 60°C e catalisador do Ajpoé um ensaio experimental. Havendo
guatro niveis num fator e trés no outro, como nesé&mplo, sdo necessarios 4 x 3 = 12 ensaios
diferentes, e o planejamento é chamado de fatbied.

Para estudar o efeito de qualquer fator sobre wada tesposta, precisamos fazé-lo variar
de nivel, e observar resultado que essa variagdduprsobre a resposta. Como, para isso,
precisamos ter o fator em pelo menos dois niveferadites, podemos concluir que o
planejamento mais simples de todos é aquele entogos os fatores sdo estudados em apenas
dois niveis Barros Neto, 200).

2.3.3.1. Planejamento Fatorial em dois Niveis

Box; Hunter; Hunter (1978) explicam que o planejamento fatorial de dois siveide
grande utilidade em investigacdes preliminaresndaase deseja saber se determinados fatores
tém ou nao influéncia sobre a resposta, e naotd@eocupado ainda com uma descricdo muito
rigorosa desta influéncia. Quando se deseja apkzas uma triagem inicial dos fatores, €

vantajoso comecar pela execucdo de um planejanfettnal incompleto, também chamado
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planejamento fatorial fracionario.

Um planejamento fatorial requer a execucdo de empaetos para todas as possiveis
combinagbes dos niveis dos fatores. Havendo kefmtdsto € k variaveis controladas pelo
experimentador, o planejamento de dois niveis équerer a realizacdo de 2x2x2..x2 ' 2
ensaios diferentes, sendo por isto chamado de jataarto fatorial ® Nos experimentos
fatoriais %, os niveis dos fatores podem ser qualitativos vantitativos. Dois diferentes
operadores (A e B), dois turnos de trabalho de umdastria (manhd e tarde) e os niveis
codificados como “alto” e “baixo” de um fator, sé@gemplos de niveis qualitativos. Ja dois
diferentes valores da temperatura (20 ¥530da velocidade de rotacdo de um agitador (1000 e

2000rpm) séo exemplos de niveis quantitativos.

2.3.3.2. Modelo Estatistico

No modelo estatistico a repeticdo dos experimepgosiite estimar o erro experimental
sendo que a importancia de uma interagdo para udelmaleve decrescer com o numero de
fatores envolvidos na sua definicdo. No algoritrsado para calcular os efeitos, os verdadeiros
valores dos niveis dos fatores serdo substituidosquigos. Isto corresponde a uma codificacédo
das variaveis originais. Para transformar, por g@emos valores de temperaturas 850°C e
1050°C em coédigos, basta subtrair de cada um deledor médio, 950°C, e dividir o resultado
pela metade da amplitude da variacédo, que é adiarentre o valor superior e o valor inferior
(Galdino, 2003, conforme mostra a Equacao (2.4).

850 - 950 _ -100 _

1050 -850  +100
2 (2.4)

1050 - 950 _ +100

1050 -850 ~ +100
2

+1.
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2.3.4. Superficie de Resposta

A metodologia de superficie de resposta € uma décde otimizacdo baseada em
planejamentos fatoriais que foi introduzido porEs.P. Box nos anos cingienta, e que desde
entdo tem sido usada com grande sucesso na madetigeiversos processos industriais. Os
textos tradicionais sobre RSM séo dirigidos a utmlipd com pouco conhecimento de estatistica
e por isso mesmo sdo um tanto redundante, desd®wem detalhe certas técnicas que na
verdade sdo casos particulares de procediment@sg®aiis, que ndo discutiremos, pois ndo sera
necessario para o desenvolvimento desta tese.t€sdgados poderdo encontrar um tratamento
mais completo emQornell, 1990a) (Myers e Monttgomery, 1995)e nos excelentes livros e
artigos de G. E. P. Box e seus colaboradB@s(e Wilson, 1951; Box, 1954; Box e Youle,
1955 e Box e Draper, 1987).

2.3.4.1. Metodologia de Superficie de Resposta

A metodologia de superficie de resposta tem duapast distintas — medelagem e
deslocamento — que sao repetidas quantas vezes f@eessarias, com o objetivo de atingir uma
regido Otima da superficie investigada. A modelagenrmalmente é feita ajustando-se modelos
simples (em geral lineares ou quadréaticos) a réspaxtidas com planejamentos fatoriais ou
com planejamentos fatoriais ampliados. O desloctons® da sempre ao longo do caminho de
maxima inclinacdo de um determinado modelo, quet@jatéria na qual a resposta varia de
forma mais pronunciada. Vamos tentar esclarecasess;0es.

Suponhamos que 0 nosso amigo quimico esteja igaesid o efeito de dois fatores,
concentracdo de um reagente e velocidade de agitagdrendimento de uma determinada
reacdo. Ele ja sabe que o processo vem funcionaadaigum tempo com os valores desses
fatores fixados em 50% e 100rpm, respectivamentpjeeos rendimentos medios obtidos tém
ficado em torno de 68%. Agora ele gostaria de ssd@éo seria possivel melhorar o rendimento,

escolhendo outros niveis para os fat@asg(s Neto, 200).
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3. Estado da Arte

Este capitulo foi dividido em duas partes. Na phiengparte sera apresentado um
levantamento dos estudos anteriores sobre formedagé massa para revestimento ceramico
poroso e 0 segundo mostra estudos também de faydeslade massa utilizando métodos

estatisticos para tratar dados de ensaios ceramicos

3.1. Estudo de Massas Para Revestimento Poroso

A andlise bibliografica desta tese, revelou a érigt de trabalhos referentes a pesquisa e
caracterizacdo tecnoldgica de matérias primasrpaestimento poroso, bem como estudos sobre
a influencia de residuos.

Marino e Boschi(1998),estudou os efeitos da adicdo de carbonato de cédtice a
expansao térmica de uma composicao tipica de tievgros classificados pela norma I1ISO
13006-2/96 como BIll. Os resultados obtidos indicarque o coeficiente de expansao térmica
linear total e aumentado para baixas adicfes dwtagaké 5%) e diminui para teores mais
elevados. A retracao linear de sinterizacao dintou a adicdo crescente ate o teor de 20%.

Marino et al.(2000) estudou os efeitos da adicdo da dolomita solenganséao térmica
de uma composicéo tipica de revestimentos claaddik pela norma ISSO 13006-2/93, com
Blll. A introducdo da dolomita nas massas de révesito leva a formacdo de novas fases
(anortita, guelenita, clinoenstatita, etc.) e, deksma, altera a expanséo térmica do material
resultante. Os resultados demonstram os efeito$adas de calcio e magnésio e da porosidade
sobre a expansao térmica de revestimentos ceramicos

Novaes de Oliveira(2000ostra de forma sintética e objetiva um quadralgetativo a
classificacdo dos produtos poroso e as suas paisciparacteristica técnica e estéticas,
subsequentimente enfatizando as matérias primasurnente empregadas, as tecnologias
produtivas e os fatores fundamentais que influemeia processamento e nas propriedades finais
dos produtos de revestimento.

Zauberas e Riella (2001) estudaram placas ceramicas porosas por monogueima

tradicionalmente denominadas monoporosas, que @osslevado teor de silica livre (quartzo)
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em suas composicdes. Através da Andlise dos rdesltabtidos, nota-se uma maior
susceptibilidade das massas apresentarem ressst@ecianica inadequada com o aumento do
teor do quartzo do que com o aumento do tamanisoa@®particulas. Pode-se sugerir, entdo, um
controle do teor deste mineral nas matérias-prienagis importante que o controle de residuo
apos a moagem realizada industrialmente.

Tamura et al. (2003) estudou ceramicas vitreas de CaO-Mg@Ra%iO, preparadas a
partir de misturas de residuo gerado no refinorgagaacaulinitica (chamada Kira) e dolomita
(CaMg(CQ),). A Kira foi misturada com dolomita numa proporgin massa de 65/35 (amostra
1) e 75/25 (amostra 2). Os seguintes resultadasfobtidos:

a) Misturas de Kira e dolomita nas proporcoes de massaladas podem ser fundidas em
temperaturas menores que 1350°C,;

b) A temperatura de transicao vitrea das duas amdatrdilas sdo 693 e 720°C, e Diopisita
e Anortita cristaliza em temperaturad00°C. As quantidades relativas das fases criarmlkao
Diopisita> Anortita na amostra 1 e AnortitaDiopisita na amostra 2. A quantidade total de fase
cristalina foi 80% na amostra 1 e 75% na amostras2quantidades de fases cristalizadas nas
ceramicas estudadas foram maiores que a aprgselataceramicas do sistema CaQA} -
SiO,, provavelmente devido ao efeito MgO na primeira;

C) As ceramicas vitreas apresentaram cor branca. Am@ms apresentaram formato
arredondado na sinterizacdo, porem a deformac&mnemdo que no sistema CaO84-SiO;;

d) O modulo de flexdo das ceramicas foram 130MPa paamostra 1 e 73 MPa para a
amostra 2. A resisténcia da amostra 1 foi maiogum a apresentada pelo sistema CagDAl-
SIO;;

e) Os valores de dureza Vickers foram 7,4 e 7,6 GPagmamostras 1 e 2 respectivamente,
ligeiramente maior do que aquela apresentada Etéor® CaO-AlOs- -SiOy;

f) Os coeficientes de expansao térmica determinadme 86 e 380°C foram 6,7x10-6 e
4,7x10-6 °C-1, respectivamente, e foram menorepaoados com valores reportados para outras
ceramicas vitreas;

0) A durabilidade quimica das ceramicas vitrea estglddi excelente, especialmente a
acidos.

Menezes et al. (2003)O trabalho teve como objetivo relacionar a EPBbsorcao de
agua de pisos ceramicos comerciais, com sua cogdpoguimica e a quantidade estimada de
fase vitrea, calculada utilizando-se o diagramagielibrio de fases do sistema S8 ,03.K,0
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e a regra da alavanca. Os resultados obtidos mogiemericamente uma proporcionalidade
inversa entre a EPU e a absorcdo de agua, par@godardas amostras, e a analise utilizando o
diagrama de fases sugere uma relacdo decrescandeaeabsorcdo de agua e a quantidade
estimada de fase vitrea, e uma relacdo crescetrte ®fEPU e a quantidade estimada de fase
vitrea.

Okada et al.(2003) Examinou os efeitos da moagem e condi¢Oes rderigiacdo na
formacéo de CaABi,Os em reacdes de estado sélido de caulinita com Gaod o objetivo de
obter CaA#Si,Os em camadas. Os resultados mostraram que:

a) A moagem foi efetiva na reducéo do tamanho dascpéas das misturas do p6 e também
ativou as particulas moidas, acelerando a desiagéw da caulinita, decomposi¢cdo do CaCO3 e
a reacao de estado solido formando G&&Ds amorfo na sinterizacao;

b) A moagem exerceu pouca influéncia sobre a temperade cristalizacdo, todas as
amostras apresentaram cristalizacdo na sinterizaggd@ de 850°C;

C) A moagem influenciou os produtos cristalizadosriacipal fase cristalina formada na
amostra ndo moida sendo guelenita, com ¢3if&bs em camadas sendo formado nas amostras
moidas;

d) O espectro do NMR das amostras moidas mostrou gagwdura do CaA$i,Og amorfo

€ similar aquela do Ca#$i,0s em camadas.

Torres e Alarcon (2004) Estudaram o efeito da propor¢édo de MgO/CaO sabre
microestrutura e microdureza de esmalte ceramidmase de cordierita. Para esse vidrado
proposto, com composicdo de fase cordierita produai partir de um sistema quaternario de
Ca0-MgO-AI2QG-SIO, e, com diferentes propor¢gdes de MgO/CaO, foramapeslos por fuséo.
Os resultados indicaram que na variacdo de temyparantre 1160°C e 1190°C a Unica fase
detectada foa cordierita para todos os vidrados. A maior quadeddessa fase, 0s cristais mais
bem formados, e a dureza mais alta no vidrado ¢eoadimal foram obtidas para vidrados com
proporcao intermediaria de MgO/CaO.

Zauberas et al. (2004)este trabalho avaliou a utiliza¢do de técnicaplaeejamento de
experimentos com misturas envolvendo varidveisrdeggso no estudo de formulagbes para a
producdo de revestimentos ceramicos, buscando manino carater empirico encontrado
industrialmente nesta etapa do processamento. SDHa@os demonstraram que o potencial de
utilizacdo das técnicas de planejamento estatidiécexperimento no estudo e desenvolvimento

de formulacfes para revestimentos ceramicos.
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Sousa e Holanda (2005kstudaram as propriedades fisico-mecéanicas denassa para
revestimento ceramico poroso base vermelha a patimatérias-primas da regido Norte
Fluminense. Os corpos ceramicos sinterizados exibibaixos valores de retracdo linear,
resultando em boa estabilidade dimensional. A regtratura e caracterizada por alta porosidade.
Além disso, foram atingidas as especificacdes parastimento poroso(NBR 13818) em termos
de tensdo de ruptura a flexdo e da absorcéo dedédguzorpos ceramicos sinterizados, indicando

o potencial das matérias-primas ceramicas do Niuteinense para este tipo de aplicacao.

3.2. Uso de Métodos Estatisticos para Massas Ceraas

Bittencourt et al (2001)apresentou uma metodologia experimental paranaulacéo de
massas de revestimentos ceramicos porosos em unzgimerizacao(monoporosos). Utilizou
como principais ferramentas para a formulacdo @sdaés de diagramas triaxiais e programacao
linear. O método exposto no trabalho auxilia pare wrientacdo clara no desenvolvimento de
uma formulacdo de massa e permitiu a obtencdo de aomposicdo adequada ao produto
desejado com um pregco competitivo no mercado.

Verela et al. (2005)apresentou uma metodologia para analise minecadgicional de
argilominerais. Por meio de combinacgéo da andliseralogica qualitativa e da analise quimica
guantitativa, onde os elementos sdo todos consioeraxistindo em forma de o6xido, tém-se
informacdes suficiente para determina a compogigi&eraldgica das fases presentes na argila.
O método apresentado pelo autor pode ser uma fentamapida e confiavel para a determinacéo
guantitativa de fases.

Silveira et al. (2005)sugeriu uma metodologia para formulacdo de mass@snicas
usando a funcdo perda de qualidade. A analise gkriexento se mostrou eficaz no que se refere
a formulagdo de massas ceramicas permitindo umaomeompreensdo da influencia das
matérias-primas e as equacdes de perdas de quapdaaiite selecionar a melhor massa dentre
as varia que fazem parte da matriz de planejamento.

BO et al. (2007 )utilizando residuos da industria de revestimentdrogeo na fabricacao
de refratarios triaxiais, utilizou planejamento esmental por delineamento de mistura. O
método ajudou a visualizar as regides otimas dmlina, facilitando a definicdo da escolha das

caracteristicas desejaveis pela variacao dos pgaraismlos componentes originais.
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4. Metodologia Experimental

O Procedimento Experimental para todas as etasia t#se sdo apresentados através do

fluxograma do processo e caracterizacdo das mpasasiso ceramico mostrado na Figura-4.1.

4.1. Matérias-primas

O desenvolvimento de massa ceramica para revestimiem como base o triaxial:
Mistura Plastica, responséavel pela plasticidadessfria para moldagem do produto, o quartzo,
material responsavel pela estrutura do produtourglente, responsavel pela resisténcia do
produto apdés tratamento térmico. Para o desenvehtiondesta tese foram usadas as seguintes
matérias-primas:

- Materiais Plasticos (duas argilas e um talco). ddms argilas também apresentam certa
guantidade de fundentes, previamente conhecidésrnecimento destes materiais.

- Materiais ndo plasticos(quartzo e calcita). Qmgito responsavel por manter a forma do
produto e o segundo responsavel pelo controle dasplade, necesséaria ao tipo de produto de
estudo desta tese.

As matérias primas foram fornecidas pela Indugtriail Minérios Ltda, localizada no
municipio de Parelhas-RN. Essas materiais-primagurglo a industria fornecedora, séo
denominadas de: Argila MC e ST na granulometri2@®#, Talco IP na granulometria de 325#,
Quartzo, sem denominacgéo, na granulometria de 20@#Calcita, também sem denominacéo,
nas granulometrias de 100, 200 e 325#.

A escolha de duas argilas e um talco para a miglidstica se deve ao fato de que a
Argila ST tem baixo custo, porém apresenta baigatgidade sendo necessaria uma outra argila
com maior plasticidade, para possibilitar a congéo, neste caso sendo usado a Argila MC,
gue apresenta uma plasticidade bem superior aaA8jil. O Talco na composicdo tem como
caracteristica principal o baixo coeficiente datditdo térmica; em quantidades de até 15% em
massas de corpos porosos para melhorar a resgstémuanica e reduzir as trincas devido a
absorcéo de umidade. O talco também atua comoritendmibstituindo parcialmente o feldspato

em massas para a fabricacdo de corpos semivitié@eordao, 1995.
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Figura - 4.1: Fluxograma representativo para o processo de tedmgdo das matérias e

produtos usando o planejamento de mistura e fapmra formulacdes de massas ceramicas.

4.2. Caracterizagdes das Materiais-Primas

As matérias-primas foram caracterizadas por Anélisinica (F-RX), Difracdo de Raios-
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X(DRX), Analise de Tamanho de Particula (AG e BEA)Alise Térmica (DTA e TMA). A

Figura 4.1 resume o0 planejamento e metodologiaausadiesenvolvimento desta tese.

4.2.1. Anélise Quimica

Os ensaios foram realizados no Laboratério de Jevga/Departamento de Geologia da
Universidade Federal do Rio Grande do Norte, e sesidtados apresentados em porcentagem
de Oxidos presentes. Os ensaios foram realizadosmenkspectrometro de Fluorescéncia de
Raios-X, marc&hilips, modelo PW 2400-00, com tubo Rh

4.2.2. Difracao de Raios-X

Para a identificagcdo da estrutura cristalina, asstn@s moidas, passadas em peneira n°
200 ABNT, os experimentos foram realizados utildmse radiacdo Cud{ com tensé&o
acelerada 40kV e corrente de 40mA, com varredur&®da 60° para@ com velocidade de
varredura de 2°min. A Analise qualitativa das $aggesentes foi realizada através da
comparacao do angulo de Bragg, da distancia istegple da intensidade relativa dos principais
picos do difratograma com cartas padroes existembesoftware JCPDF para identificacao
cristalogréafica. As andlises foram realizadas nookatério de Ensaios de Materiais do Centro de

Tecnologia do Gas e Energias Renovaveis — CTGAS-ER.

4.2.3. Analise Térmica das Matérias-Primas

O comportamento térmico das matérias primas foiudesto por analise
termogravimétrica. Foi utilizado aparellBERKIN-ELMER_TG 7.As amostras moidas e
passadas em 200# para as argilas e o quartzo epd3gd# Talco e de 100, 200 e 325# para a
Calcita, que foram aquecidas até 1°M0com razdo de aquecimento de 10°C/min, e para
atmosfera do forno foi usado ar na vazéo de 80im. Os ensaios foram realizados no Laborat.
de Materiais do Centro de Tecnologia do Géas e kEamRenovaveis — CTGAS-ER.
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4.2.4. Distribuicdo de Tamanho de Particulas e AreSuperficial

A distribuicdo granulométrica das amostras foiiradla no Laboratorio de Tecnologia
dos Materiais do Departamento de Fisica da Undade Federal do Rio Grande do Norte,
utilizando um Granulémetro a Laser modelo 920L dbritanteCilas, tendo sido usado o
programarlhe Particle Expertcom agua como meio de dispersao.

A Area superficial especifica das matérias pringischlculada utilizando o método de
adsorcdo de nitrogénio/hélio desenvolvido por BognaEmmett e Teller (BET). A partir de
sistemas de adsor¢cdo de gases sobre os pés ouaimataramicos pode se obter suas
caracteristicas morfologicas. Elas compreendem muoto de informacdes que definem a
morfologia do p6 que sdo o tamanho de poros eaadEesuperficie especific&érman, 1994.

Os ensaios foram realizadas no analisador de pladicBET, modelo ASAP-2370 da

Micromerictis, existente no Laboratdrio de Quinigpartamento de Quimica/UFRN.

4.2.5. Determinacéo da Plasticidade (Limites de Adtberg)

A plasticidade de uma matéria-prima ou Mistura tRlasesta relacionada a propriedade
de uma massa mudar sua forma sem ruptura, soltlagfima forca externa, bem como manter a
nova forma apos a retirada da forca. Dessa form@rmao trabalhabilidade pode ser como
sinbnimo de plasticidade. A plasticidade de um gulde ser medida pelos limites de Atterberg
correspondente a plasticidade minima de agua paistema solo+agua formar uma massa de
consisténcia plastic&6uza Santos, 1989

A plasticidade das duas argilas (Argila MC e STdeemassa denominada de Mistura
Plastica (60% Agila MC + 30% Argila ST + 10% de dalP) foi obtida através do célculo dos
limites de Atterberg de acordo com as noriB&R 6459/84(limite de liquidez) eNBR 7180/84

(limite de plasticidade), sendo possivel determinardice de plasticidade pela Equacao 4.1.
IP=LL-LP (4.1)

Onde: LL =>» Limite de liquidez
LP =>» Limite de plasticidade.
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4.3. Preparacéo das Massas

Para definicdo das formulagbes de massa foi tontatao base dados literarios. O
percentual de cada matéria-prima na formulacdedoolhido em intervalos de forma a garantir
gue a otimizagdo estivesse sempre entre o0 valommie maximo para cada matéria-prima.
Inicialmente preparou-se uma massa, denominadaisteiril Plastica, utilizando uma argila de
baixa plasticidade, Argila ST, e uma outra de mepiasticidade, denominada Argila MC, e um
Talco. Para essa massa foi definido uma mistureendo 60% da Argila MC, 30% da Argila ST
e 10% de Talco. Essa proporcéo foi definida cone leas caracterizacdo preliminar apresentado
pelo fornecedor das matérias primas, onde mostaagirgila MC apresenta uma plasticidade
superior a Argila ST porem um percentual de femmbmaior que essa ultima. O percentual
dessa Mistura Plastica nas formulacdes ficou nervato de 45% a 75%. Para o quartzo foi
definido um intervalo entre 20 e 50%. Para a Galfwi definido um intervalo de 5 a 35%.
Pretende-se viabilizar o uso de carbonatos comaedss concentragbes em massas para
revestimento poroso diminuindo-se a granulometacdrbonato. A porcentagem de cada

matéria-prima sédo apresentados na Tabela 4.1teadas nas Figuras 4.2 e 4.3.

4.4. Planejamento Experimental

Nesta tese trabalhou-se com formulacdo de masasar@agstimento poroso a partir das
matérias primas: duas argila, sendo uma de Otiastipidade e outra de baixa plasticidade, um
talco, quartzo e calcita. Sendo todas as matérasmp fornecidas pela Industria Armil Minérios
Ltda.

O planejamento foi dividido em duas etapas. Na @ran estudaram-se as formulacdes a
partir das matérias-primas ja relacionadas, usatmlno suporte o pacote computacional
Statistica, através do planejamento de mistura, admalidade de selecionar a regido com os
melhores resultados para as propriedades dos cogpasiicos. Na segunda etapa estudaram-se
as formulagBes com os melhores resultados confosrdados obtidos através do planejamento
de mistura. Novas formulagbes foram elaboradasitics as do planejamento de misturas,
apenas variando a granulometria da calcita de a(®5#. Nesta etapa, mais uma vez utilizou-se

0 pacote computacional Statistica, agora parameiRlmento Fatorial.
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Tabela4.1: Distribuicdo dos percentuais das matérias-prinaasformulacdes.

Formulacdes Mistura Plastica(%) Quartzo(%) Calcita(%)
N® Cod. Argila MC  Argila ST Talco
1 F1 45,0% 22,5% 7,5% 20,0% 5,0%
2 F> 36,0% 18,0% 6,0% 35,0% 5,0%
3 Fs 27,0% 13,5% 4,5% 50,0% 5,0%
4 Fa 42,0% 21,0% 7,0% 20,0% 10,0%
5 Fs 36,0% 18,0% 6,0% 30,0% 10,0%
6 Fe 30,0% 15,0% 5,0% 40,0% 10,0%
7 F 33,0% 16,5% 5,5% 30,0% 15,0%
8 Fs 36,0% 18,0% 6,0% 20,0% 20,0%
9 Fo 30,0% 15,0% 5,0% 30,0% 20,0%
10 Fio 27,0% 13,5% 4,5% 35,0% 20,0%
11 Fi1 30,0% 15,0% 5,0% 25,0% 25,0%
12 Fi2 27,0% 13,5% 4,5% 20,0% 35,0%
Mistura Plastica
0/\300
10 \\90
g \30
30 '\_\‘m
Quanz{‘:oq I I I : I I ; : ! \I 3 Calcita
0 20 30 40 S 60 70 60 90 100

54

Figura 4.2 —Ternario(Mistura Plastica, Quartzo e Calcita) reprdando a regido de estudo.
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Figura 4.3 —Representa a regido de estudo ampliada para aslépdes.

4.4.1. Planejamento de Mistura

Os planejamentos experimentais para o estudo darent&@m encontrado larga aplicacao
na ciéncia, engenharia e particularmente na ind(Sornell, 19909. Foram realizadas 12(doze)
formulagcbes diferentes, conforme apresentado neeldah.l. Todas as formulagdes foram
preparadas em quadruplicatas, conforme s&o apaeesntnas planilhas do Anexo-01.
Considerando a quantidade de quartzo presentegitessdMC(9,46%) e ST(40,69%) calculados
segundoRies (1928),0s percentuais da Tabela 4.1 serdo alterados anm@owos valores,
conforme sdo apresentados pela Tabela 4.2. Confapresentado na Tabela 4.1, e ilustrado nas
Figuras 4.2 e 4.3, os percentuais de mistura péagstas formulagbes varia de 45% nas
formulacdes E Fz e k2 a 75% na formulagédo Fo quartzo varia de 20% nas formulacogst
Fs e Rz a 50% na formulagédosfFa calcita varia de 5% nas formulacéesH; e iz a 35% na
formulacdo . Todas as formulacbes obedecem a equacde = 1, onde xrepresenta a
proporcdo do i-ésimo componente numa escala eml@d% corresponde a 1. Por exemplo a
formulacdo F apresenta 5% de calcita, 20% de quartzo e 75%midtura plastica, onde

somando-se os trés componentes o resultado s@/@51+ 0,20 + 0,75 = 1).
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Tabela 4.2 Distribuicdo dos percentuais das matérias-pripaaa as formulacdes considerando
0s teores de quartzo nas argilas.

Formulacdes Mistura Plastica(%) Quartzo(%) Calcita(%) Total(%)
N°  Céd. Argila MC Argila ST Talco
1 Fi 40,74%  13,34% 7,50% 33,41% 5,00% 100%
2 F2 3259%  10,68% 6,00% 45,73% 5,00% 100%
3 Fs 24,45% 8,01%  4,50% 58,05% 5,00% 100%
4 Fa 3803%  1246% 7,00% 32,52% 10,00% 100%
5 Fs  3259%  10,68% 6,00% 40,73% 10,00% 100%
6 Fo  27,16% 8,90%  5,00%  48,94% 10,00% 100%
7 7 29,88% 9,79%  550% 39,84% 15,00% 100%
8 Fe  3259%  10,68% 6,00% 30,73% 20,00% 100%
9 Fo o 2716% 8,90%  5,00% 38,94% 20,00% 100%
10 Fwo  24,45% 8,01%  4,50%  43,05% 20,00% 100%
11 Fu 2716% 8,90%  500% 33,94% 25,00% 100%
12 F 2445% 8,01%  4,50%  28,05% 35,00% 100%

4.4.2. Planejamento Fatorial

A partir dos resultados obtidos no PlanejamentdMdura foram escolhidas algumas

formulacdes para serem trabalhadas no Planejarkatddal. A escolha dessas formulacdes sera

apresentada e discutidas no Capitulo de ResuleaDascussoes.

Para o Planejamento Fatorial as variaveis de entragrdo: granulometria do

carbonato(calcita), temperatura de sinterizacdassanformulada. Com isso, serao trés os fatores

estudados neste planejamento. A granulometrialdéiacapresenta-se em trés niveis: 100#, 200#
e 325# A temperatura de sinterizacao, em cinco niveis,sgwe 940°C, 1000°C, 1060°C, 1120°C

e 1180°C. A quantidade de niveis para as formutagiependera dos pontos escolhidos,

conforme ja mencionad@&onforme ja apresentado, foi usado o planejamenmto3{trés) fatores:

massa formulada, garnulometria da calcita e tenyrerale sinterizacéo. Para a realizacédo do

planejamento fatorial, foi escolhida a regido qoresponde as seguintes formulacogsH F,

Fs e Fy, conforme ilustrado pela Figura 4.4.
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Mistura Plastica
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Figura 4.4: Mostra a regido escolhida para o estudo usandejplaento fatorial.

Nesta area foram inseridos os trés vetores pal@ejpmento fatorial. No primeiro vetor,
formado pelas formulacdes, B F, com concentracdo de calcita constante, varioa-s&zao
mistura plastica e quartzo. No segundo vetor, fdompelas formulacdessFe F, a mistura
plastica é constante a varia-se a relacdo quaatzitéc Ja& o terceiro vetor € formado pelas
formulagbes § F e R, neste vetor a porcentagem de quartzo € constagieem varia e a

relacdo mistura plastica/calcita.

4.4.2.1. Determinacdo dos Codigos para o Planejanterf-atorial

Para o planejamento fatorial serdo trés os fatestgdados(granulometria da calcita,
temperatura de sinterizacdo e massa formulacdoke@® codificados, conforme descricao a
sequir.

Para a granulometria da calcita, adotou-se ossi@# e 300#, como minimo e maximo
respectivamente, sendo, 200# o valor médio e 324 extrapolacdo. Desta forma os codigos
seréo:
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Para 100# Para 200#:

100-200 _ -100 __ 200-200 _ 0 _

300-100 +100 300-100 +100
2 2

Para 300(%) Para 325#:

300-200 _ +100 _ " 325-200 _ +125:+l25.

300-200 +100 300-200 +100
2 2

Para os niveis de temperatura indicados, foramaddstos niveis 1000°C e 1120°C,
como minimo e maximo, respectivamente. Sendo, el miédio 1060°C, e os niveis 940°C e

1180°C extrapolacdes negativa e positiva, responte. Desta forma a codificacéo ficara:

Para 940°C Para 1000°C:
940-1060 _-120_ 1000-1060 _ —60 _
1120-1000 +60 1120-1000 +60

2 2
Para 1060°€C Para 1120°C:
1060-1060_ 0 _ 1120-1060_+60_ .
1120-1000° +60 1120-1000 +60

2 2

Para 1180°€C

1180-1060 _ +120_
1120-1000  +60
2

Para os niveis referentes as massas formuladasdaukis niveis adotam-se -1 e +1
como niveis minimo e maximo, respectivamente. Qoidotem trés massas selecionadas, uma
delas, por condicionamento do programa Statistiewe obrigatoriamente ser uma mistura
intermediaria as massas formuladas entre o niveinmeae minimo. Por exemplo: Para as
formulagbes escolhidas,H~ e k. Serd adotado o nivel minimo e maximo respectinéengara

as formulacbesde k. A formulacdo FFque é uma mistura de 50% dedem 50% de §sera o
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nivel médio e recebera o cddigo 0.

Os resultados para os codigos nos trés planejaméattiiais sdo resumidos nas Tabela-
4.3 a 4.5. A tabela com codigos e os respectivdesidos ensaios sao apresentados no Anexo-
01.

4.4.3. Superficie de Resposta

A metodologia de superficie de resposta foi utilzaesta tese como suporte para facilitar
as interpretacdes dos resultados, com o objetiveeticionar uma regido oOtima da superficie
investigada, observando o comportamento das pdgatés de retracdo linear, absorcdo de agua,
porosidade e modulo de ruptura a flexao, buscaenhpre as propriedades ceramicas dentro dos

limites exigidos por normas técnicas.

4.5. Preparacéo dos Corpos de Prova

As massas ceramicas foram submetidas a um prodessompactacdo e moldadas pelo
método de prensagem de massas semi-secas ou s#icaglaem uma matriz uniaxial de aco,
numa prensa mecanica, sob pressdo de 250Kgfaimendo-se corpos de prova no formato
retangular, com as seguintes dimensdes: 60mm x 20Bmm Gantos, 1989 Foram usados
cerca de 12g de massa semi-secas por corpo de poowa umidade de aproximadamente 10%.
Foram preparadas 12(doze) formulagbes com teoresatieria-prima diferentes, e sinterizadas
em 5 (cinco) diferentes temperaturas (940°C, 1000060°C, 1120°C e 1180°C), além disso, a
calcita foi estudada em 3(trés) diferentes granataas 100#, 200# e 325#.

4.5.1. Secagem e Sinterizacao dos Corpos de Prova

A secagem dos corpos ceramicos foi feita em estfi@mperatura de 110°C, durante 24
horas e resfriados naturalmente até temperaturaeatab em seguida, foram submetidos aos

ensaios de caracteristicas ceramicas: Retracaar(%ge Modulo de Ruptura a Flexao(MPa).
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Tabela 4.3 Cddigos das variaveis controladas para o plarejafatorial com as formulacdes
Fre k.

Formulacéao Granulometria C.# Temperatura(°C)
Fs Fs 100 200 325 940 1000 1060 1120 1180
-1 +1 -1 0 +1,25 -2 -1 0 +1 +2

Tabela 4.4 Cddigos das variaveis controladas para o plarejanfatorial com as formulacdes
Fek.

Formulacéo Granulometria C.# Temperatura(°C)
Fs Fs 100 200 325 940 1000 1060 1120 1180
-1 +1 -1 0 +1,25 -2 -1 0 +1 +2

Tabela 4.5 Cddigos das variaveis controladas para o plarejanfatorial com as formulacdes
Fs, e k.

Formulacéao Granulometria C.# Temperatura(°C)

Fs F Fo 100 200 325 940 1000 1060 1120 1180
-1 0 +1 -1 0 +1,25 -2 -1 0 +1 +2

A etapa de sinterizacdo dos corpos prensados é&tizada em um forno elétrico de
resisténcias Jungnodelo 2314, em atmosfera normal. As temperatweasderizacao utilizadas
foram: 940°C, 1000°C, 1060°C, 1120°C e 1180°C.@pte do ciclo de sinterizacdo utilizado foi
de 62,5min, 68,5min, 74,5min, 80,5min e 86,5mirpeetivamente, e consistiu de trés etapas,
sendo a primeira de aguecimento entre as tempasatle 30°C a 800°C, com taxa de
aquecimento de 20°C/min, a segunda de 800°C atatampr de sinterizacdo, com taxa de
aquecimento de 10°C/min e permanecendo neste pap@ma0 min e a terceira e Ultima etapa o
resfriamento natural até a temperatura ambientépooe ilustrado pela Figura 4.5.

Em seguida os corpos de prova foram submetidoseasaios ceramicos de: Cor,
Retracdo Linear(%), Absorcdo de Agua(%) e MoéduloRiptura a Flexdo(MPa)lodos os
ensaios foram feitos em quadruplicadas, e os esfdtsdo apresentados como média de seus

valores.
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Figura 4.5 — Curvas representativas da sinterizacdo que os sadpoprova foram
submetidos para patamares de temperaturas entes BUED°C

4.6. Determinacao das Propriedades dos Corpos dedva

4.6.1. COR

A cor foi determinada por observacdo visual, sabre fundo branco, nos corpos de

provas, cru e sinterizados nas temperaturas desaoat secao 4.5.1.

4.6.2. Retragdo Linear, RL(%)

Na retracdo linear os corpos de prova apés secag@dD°C e sinterizadas a 940°C,
1000°C, 1060°C, 1120°C e 1180°C, foram resfriaddgralmente até temperatura ambiente, e
em seguida, foram medidas suas variacdes linealossyvando-se a ocorréncia de retragcdo ou
expansdo. Os valores dessas medidas foram detdosinzela Equacdo 4.2 e 4.3 e séo

apresentados em porcentagem de retracdo linear.f&alitar o entendimento na apresentacao
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dos resultados de retracao linear, convencionaedmsio positivo, quando houver retracao, e

negativo quando houver expanséao.

RLs= ( Ly — Ls/ Ls )x100 (4.2)
RLQ:( LQ— Ls/ Ls)x100 (43)

Sendo:RLs e RLgp = Retracéo Linear de secagem e sinterizagaoatspmente.
Ly = comprimento do corpo ceramico umido.
L s= comprimento do corpo ceramico seco.

Lo = comprimento do corpo ceramico sinterizado.

4.6.3. Absorcéo de Agua, AA(%)

O percentual de agua absorvida pelos corpos deameso apis imersdao em agua, foi
medido utilizando a norma NBR 6480-85 (ABNT), eaderdo com a Equacéo(4.4):

AA (%) = (Pu — Rs/ Ps) x100 (4.4)
Sendo: AA (%) = Absorcéo de agua,

Py = peso do corpo de prova Umido

Ps = peso do corpo de prova seco

3.6.4. Resisténcia Mecanica a Flexdo, RMF(MPa)

A tens@o de ruptura a flexdo (ensaio de carreg@nem trés pontos) suportada pelos
corpos de prova sinterizados foi medidas de acooio a norma C674-77 (ASTM), em um
aparelho do fabricante Shimadzu, AG-1 100KN, nuaxa de carregamento de 0,5mm/min. Os

resultados calculados pela Equacao:
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TRF(MPa) =3.P.L/bh (4.5)

Sendo: TRF= Tenséao de ruptura a flexado (MP)
P = Carga atingida no momento da ruptura(N)
L = Largura entre os cutelos de apoio (mm)
b = Largura do corpo de prova (mm)

h = a espessura do corpo de prova (mm)

4.7 — Caracterizacao das Massas Formuladas e Coitesizados

4.7.1. Caracterizagao das Massas formuladas

Com o objetivo de identificar o comportamento daassas formuladas durante o
tratamento térmico foram realizados ensaios desan@rmica DTG/TMA. Também determinou-
se a analise quimica tedrica das massas a partiesadtado da andlise quimica das matérias

primas e do percentual de cada matéria-prima naanrfasmulada.

4.7.1.1. Analise Termogravimétrica

As andlises termogravimétrica (TG) foi realizadaliasindo-se analisador térmico
Thermogravimetric analyzer — TGA 51 da ShimadzumaAssa utilizada nas analises foi de
aproximadamente 15mg sob um fluxo de ar sintéteed@ml/min. A taxa de aquecimento foi de
10°C/min entre 38C e 1186C. A andlise dos resultados foi feita utilizandomssoftware TA-60,
fornecido pela Shimadzu. As analises foram readigawh Laboratorio de Ensaios de Materiais do

Centro de Tecnologia do Gas e Energias RenovaWeRGAS-ER.
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4.7.1.2. Andlise Dilatométrica

As analises dilatométricas das massas formuladas esta tese foram realizadas
utilizando-se corpos de prova prensados com massasecas, em uma matriz uniaxial de aco,
numa prensa mecanica, sob presséo de 250Kgfdstendo-se corpos cilindricos com diametro
de 8mm e massa de aproximadamente 1g. Os resultactos obtidos por um analisador
termomecanico (TMA-50) fabricado pela ShimadzuaAwstras foram aquecidas a uma taxa de
10°C/min até a temperatura de 1320numa atmosfera de ar sintético a uma vazao /rsin.

As andlises foram realizadas no Laboratério de iBasie Materiais do Centro de Tecnologia do
Gas e Energias Renovaveis — CTGAS-ER.

4.7.2. Caracterizacédo dos Corpos Ceramicos

Nesta etapa de caracterizacdo foram realizadoatB®gframas de Raios-x para identificar
as fases remanescentes e as novas fases que twraaddés durante o processo de sinterizagcao
dos corpos ceramicos. A etapa seguinte foi a Mioqoisw Eletronica de Varredura (MEV).
Primeiro para identificar as fases cristalinas mesaente e as novas fases formadas e segundo

para determinar a distribuicdo e tamanho de poros.

4.7.2.1. Difracdo de Raios-X

Para realizacdo da Difracdo de Raio-x 0s corpoprdgas apos sinterizados foram
triturados e moidos em um almofariz até passarlmetde em peneira de 200mesh. Os
experimentos foram realizados utilizando-se radiaCai-Ko, com tensdo aplicada 40kV e
corrente de 40mA, com varredura de 5° a 60° gradin velocidade de varredura de 2°/min. A
analise qualitativa das fases presentes foi reliatravés da comparacao do angulo de Bragg, da

distancia interplanar e da intensidade relativa glorscipais picos do difratograma com cartas
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padroes existentes no software JCPDF para idexg#fic cristalografica. As analises foram
realizadas no Laboratorio de Ensaios de Materiai€entro de Tecnologia do Gas e Energias

Renovaveis — CTGAS-ER.

4.7.2.2. Microscopia Eletronica de Varredura - MEV

Para visualizacao dos poros foram realizados exanseiperficie de fratura dos corpos de
prova. As amostras foram colocadas em um portateaasderidas por uma fita de carbono
dupla face para orientar a amostra dentro do dparEktas foram submetida a metalizagcao com
uma fina camada de ouro com a finalidade de tomsaamostras condutoras de elétrons. As
amostras foram analisadas empregando-se um detiecsbetros retro espalhado.

Para visualizacdo da microestrutura as amostrasnf@eubmetido a um ataque quimico
com &cido fluoridrico a 10% por um intervalo de Ibma temperatura de 20°C. As amostras
foram analisadas empregando-se um detector desletro espalhado, bem como microanalise
por espectrocospia de raios-x por energia disper$bDS), no sentido de se analisar a
composicao quimica elementar pontual das amostras.

Os ensaios foram realizados com um microscopiodelieb, marca Shimadzu, modelo
SSX-550 do Laboratorio de Ensaios de Materiais 16 &S-ER.
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5. Resultados e Discussoes

A apresentacao dos resultados foi dividido em étépas. Na primeira sera apresentado
os resultados da caracterizacdo das matérias-primasegunda a caracterizacdo das massas

formuladas e na terceira e Ultima etapa a caraatgto dos corpos de provas.

5.1. Caracterizacdes das Matérias-Primas

Os resultados da caracterizacdo das matérias-prg@iasapresentados para analise
quimica (F-RX), difracdo de raios-X (DRX), analteemogravimétrica, analise de tamanho de

particula (BET e granulometria a lase), conforntaldado na sequéncia.

5.1.1. Andlise Quimica (F-RX)

Os resultados das analises quimicas realizadama@sias-primas: Argila-MC, Argila-
ST, Talco, Quartzo e Calcita, estdo representaaldsbela 5.1.

O argilomineral mais presente nas duas amostraargi&a € a caulinita, com uma
presenca em menor quantidade do argilomineral fiéstas duas argilas e do argilomineral
montmorilonita apenas na Argila ST, conforme apresto nos DR-X que sera discutido no
préximo topico. Para o principal argilomineral mete, nas duas argilas em estudo, constata-se
que os percentuais de silica (9iOestdo acima do percentual tedrico da silica aldirgta
(46,5%), o que evidencia a presenca de silica tieesas argilas, principalmente a Argila ST, que
apresenta 69,1% de SiQ4 o percentual de aluminio §8k) nas amostras de argilas esta abaixo
do percentual tedrico do aluminio da caulinita $38), portanto, pode-se concluir que todo o

aluminio dessas amostras é proveniente da caudinitafeldspato quando houver.
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Tabela 5.1 Resultados das Analises Quimicas por F-RX, eis@&tacional.

Determinagbes  Argila MC  Argila ST Talco Calcita Quartzo
P.F.(1000°C) 8,68 7,25 6,67 43,05 0,35
SiO, 54,00 69,10 57,65 2,00 98,12
Al,O3 28,57 20,15 2,85 0,35 0,71
Fe,03 2,15 1,05 5,73 0,12 0,09
Céo 0,25 0,25 0,74 53,85 0,13
MgO 0,65 0,55 25,54 0,37 0,12
Na,O 0,82 0,43 0,02 0,40 0,71
K20 3,07 1,20 0,12 0,03 0,15
TiO» 0,98 0,52 0,08 0,10 0,02
MnO 0,02 0,01 0,10 nd 0,01
Somatério 99,19 100,52 99,49 100,27 100,41
Rel. (SIQ/Al,05) 1,89 2,18 - - -
Fundentes()(%) 6,94 3,48 - - -

Temperatura de
1.399,21 1.415,92 - - -

Fuséo(*)
Andlise Racional Calculaddies, 1928
Quartzo(%) 9,46 40,69 - - -
Feldspato(%) 25,10 10,74 - - -
Subst. Arg.(%) 65,43 48,57 - - -

Relagdo Tedrica da Caulinita(SI@l,05) : (46,5/39,5) = 1,1 Rantos, 1989

* Calculado pela formula de Schuengmperatur a...de..Fusdo = 360 + §|22383 ~RO .em..°C )

Onde: Al,O; é o teor de aluminio da argila calcinada e ROséraa dos outros 6xidos (SidFe0;, CaO MgO,

NaO, K>O, TiO,, MnO e CuO).

O baixo teor de oOxido de ferro nas argilas MC e & (2,15 %) e (1,05%)
respectivamente, caracteriza-as como argilas delaar. O ferro esta presente na argila na forma
de hidroxidos, como por exemplo, a goetiteHeOs. H,O) ou em substituicdo parcial ao
aluminio na rede cristalina dos argilominerais.t@ges de Oxidos alcalinos /& e NaO) nas
argilas sédo baixos, podendo estar presente nalmsafgzendo parte dos feldspatos, ou na

estrutura cristalina de argilominerais da ilita.t€sres de oxidos alcalinos terrosos (CaO e MgO)
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nas argilas sao baixos, e estdo geralmente asssc@gresenca de minerais como calcita
(CaCQ) e dolomita (CaMg(Cg),) nas argilas§antos, 1989)

Argila com maior percentual de fundente tem maantigbuicdo na resisténcia mecanica
dos produtos ceramicos sinterizado e maior reddgdabsorcdo de agua. Neste sentido a Argila
MC apresenta maior influencia em relacdo a Argifa & Argila MC apresentou percentual de
fundentes (6,94%), sendo, no entanto bem maioodaer da Argila ST(3,48%), o que justifica
a menor temperatura de fusdo dessa argila(1.399),2ifesmo a Argila ST apresentando menor
porcentagem do Oxido de aluminio(20,15%).

Por andlise racional, também se justificar a meemperatura de fusdo da Argila MC
Visto que, essa argila apresenta na sua composig@alogica o alto percentual de Feldspato
(25,10%), bem superior ao da Argila ST, que é dé4@8. Em ambas o Feldspato predominante
€ o Ortoclasio, pela concentracdo do 6xid®Kconforme andlise quimica apresentado na Tabela
5.1.

Para o talco os 6xidos majoritarios sédo SilgO e FgOs. O talco é um silicato de
magnésio com forma teorica,SioMgs(OH),, e pode apresentar dolomita, quartzo e compostos
de ferro como impurezasesolowski, 1984 O teor de Si@pode estar associado a estrutura do
talco ou em forma de silica livre. O teor de MgQi@e@star associado a estrutura do talco ou a
presenca da dolomita.

O teor de ferro no talco € relativamente alto pddemfluenciar na cor dos produtos
ceramicos. No entanto nas formulacdes de massa td=s 0 maior percentual de talco foi de
7,5% na Mistura Plastica e corresponde a um tedfesl@s na formulacdo Fque apresenta a
maior concentracdo desse mineral, de 0,43% (5,330Q).

A Calcita é um carbonato de célcio com forma ted@aCQ e pode apresentar como
impurezas dolomita(CaMgGPe quartzo. O teor de MgO(0,37%) e um indicatie glie a
dolomita ocorre em teores pouco significativo. Jdoacentracdo de 2% de SiQode esta
associado a presenca de silica na sua forma t¢iurkgada na estrutura de argilominerais como a
caulinita Galdino, 2003. Na Difracdo de Raios-X, a ser apresentado ngipaitem, verifica-
se que o teor de Sj@ proveniente da silica livre presente, e ndorgdoainerais. Verifica-se
gue os teores de alcalinos e de ferro sdo baixperda ao fogo esta relacionada a decomposicao
do carbonato de calcio. Para a amostra de Quartadevado teor do Oxido de silicio SIO
(98,12%) esta relacionado ao alto teor de puresaadenatéria prima, sendo considerado de

exceléncia para uso em massas ceramica de revettime
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5.1.2. Difracdo de Raios-X(DR-X)

As Figuras 5.1 a 5.5 apresentam os resultadosrddises de Raios-X, para as matérias
primas estudadas.

A Argila MC, mostrado na Figura 5.1, apresentoulexéfes caracteristicas dos
argilominerais caulinita e ilita, alem dos néo lgps quartzo e feldspato.

A Argila ST, conforme mostra a Figura 5.2, apresentflexdes para os argilominerais
caulinita, ilita e montmorilonita, com quartzo ddspato como minerais ndo argilosos presentes.
Nas duas argilas o argilomineral predominante éawlirgta, evidenciado pelos seus picos

bastante intensos e de forma bem definidas.

800 H o L.egenda:
O Quartzo
B Jlita
600 - O Caulinita
® Feldspato
B
@ 400 - r
=
3 o
= ]
o) O
S 200 4
' T l! » ®oop 0 O
D —1
T T " T T T ' | ; |
0 10 20 30 40 50
28 (deg)

Figura 5.1: Difratograma de Raios-X da Argila MC.

Galdino, José Nildo Abril/2010 / PPGEQ / UFRN



Resultados e Discussdes 71

SR _ o Legenda:
1400 o Quartzo
: m Jlita
1200 - O Caulinita
E_' 1000 _ # Feldspato _
— & Montmornlonita
& ]
% 800 -
-] 1 O
=
E a0 -
[Re=]
4010 4 m]
a
200 - - g L u .D o9 4
o o l
¥ I * ] ¥ ] J | ¥ ]
0 10 20 a0 40 50
26 (deg)

Figura 5.2: Difratograma de Raios-X da Argila ST.

A amostra de Calcita apresenta reflexdes caratadsdo CaC@e do quartzo, como
mostra a Figura 5.3, evidenciando que essa matéiriza apresenta pequenas quantidades de
guartzo conforme pode ser confirmado na analisaigaique apresentou 2% do 6xido deSiO

Na Figura 5.4é apresentado difratogramade raios-X do TalcoAlem dos picos
caracteristicos do talco, existem picos caractesstia dolomita e do argilomineral caulinita.

O quartzo, conforme difratogrande raios-X representado pela Figura 5.5, apresenta
picos caracteristicos apenas para esse minerafioAidentificacdo de outros minerais € uma
comprovacao de que essa matéria prima apreseatpuaiza. A analise quimica reforcou essa

evidencia, mostrando que 98,12% dos oxidos presénte SiQ
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Figura 5.3: Difratograma de Raios-X da Calcita
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Figura 5.4: Difratograma de Raios-X do Talco
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Figura 5.5: Difratograma de Raios-X do Quartzo

5.1.3. Andlise Termogravimétrica (TG)

Os comportamentos térmicos das matérias primass@sentados pelas Figuras 5.6 a
5.10. A Figura 5.6 mostra a curva da analise té&mpara a Argila MC. Nota-se dois picos de
perda de massa, sendo o primeiro, por volta 88,6m 2,20% de perda de massa relacionado a
agua fisicamente adsorvida na superficie das péasicO segundo pico, por volta de 8Z1com
perda de massa de 6,15%, que corresponde a délsidaoxdos argilominerais llita e caulinita, ja
confirmado pelo Difratograma de Raios-X, que mastrpicos caracteristicos desses
argilominerais.

A Figura 5.7 apresenta a curva da analise térmaca @ Argila ST. Observam-se dois
picos de perda de massa, sendo o primeiro, poa d&t56C, com 0,44% de perda de massa
relacionado a saida de &gua livre. J4 o segunde mic volta de 57°Z, com perda de massa de
6,07%, que corresponde a desidroxilagdo dos argitrais llita, caulinita @ montmorilonita, ja
confirmado pelo difratogrma de raios-X.
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Figura 5.6: Analise Termogravimétrica da Argila MC
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Figura 5.7: Analise Termogravimétrica da Argila ST.

A Figura 5.8 apresenta a curva da andlise térmaca p Talco. Foram quatro picos de
perda de massa, sendo o primeiro na temperatur@0@®: com 5,94% de perda de massa
relacionada a saida de Agua livre. JA o segundm pim 218C, com perda de 1,18%,
corresponde a decomposicdo de matéria organicanpeesessa amostra, a terceira perda de
massa de 1,07% ocorreu por volta de°62@ corresponde a desidroxilacdo do argilomineral

caulinita somado a decomposi¢ao do carbonato dtdptaimbém presente nessa matéria prima.
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Figura 5.8: Analise Termogravimétrica do Talco

A Figura 5.9 apresenta o comportamento térmico patalcita. Nota-se uma parda de
massa de 42,83%, no intervalo de temperatura dex BB0°C, que corresponde a decomposi¢ao
desse carbonato. Esse percentual de perda de éassto proximo do encontrado na perda ao
fogo da andlise quimica, mostrando que se podeousetodo de analise termogravimétrica para
determinacdo da perda ao fogo para andlise quiocoica muita eficacia. A decomposicédo da
calcita ocorre com a liberacdo de Qgara formar 6xido de calcio (CaO), conforme dertrads
na Equacéo 5.1.

CaCQ(calcita)> CaO + CQ (5.2)
Para o quartzo, Figura 5.10, ndo houve perda deapasmo pode ser observada pela linha da
derivada da TGA, que ndo apresentou picos de @@ayao contrario, houve um pequeno ganho

de massa de 0,46% provocado provavelmente pelaagiodde impurezas presente nessa
amostra.
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Figura 5.9: Analise Termogravimétrica da Calcita
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Figura 5.10: Analise Termogravimeétrica do Quartzo

5.1.4. Distribuicdo de Tamanho de Particulas

Os resultados das analises de tamanho de partisétasmostrados nas curvas de
distribuicdo granulométricas apresentados pelagr&sgde 5.11 a 5.17 e os dados resumidos séo
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apresentados na Tabela 5.2.

A Argila MC (Figura 5.11)apresentou uma distribuicdo granulométrica do bipmodal
(dois ponto de maximosgom os maiores diametros de particulas em torrtbpen. Com 30%
das particulas com diametro inferior a 2um, o quevale ao percentual teérico de argilomineral
presente nesta amostra, 60% das particulas eetrBORm e 5% entre 10 e 100um. O diametro
médio obtido a partir do grafico da Figura 5.11mcbase em 50% das particulas e de
aproximadamente 3,5um. A area superficial espegifibtido a parti do BET, e de 74,48m

A Argila ST (Figura 5.12) apresentou uma distriBoiggranulométrica também do tipo
bimodal (dois pontos de maximos). Com 35% dasqaais com diametro inferior a 2um, o que
equivale ao percentual teérico de argilominerab@née nesta amostra, 55% das particulas com
didametro entre 2 e 10% acima de 10um, ndo ultrapa&®um. O didmetro médio a partir do
gréfico da Figura 5.12, com base em 50% das pkasicambém e de aproximadamente 3,5um.
Essa amostra apresenta percentual de particuldasnanho de argilomineral superior a Argila
MC, mas também apresenta 10% a mais de particalastamanho entre 2 e 10um, o que
contribui para uma area superficial especifica metmnforme obtido a parti do BET, sendo essa
de 52,31fYg.

A Argila MC apresenta menor quantidade de particola diametro inferior a 2um em
relacdo a Argila ST, no entanto apresenta maiontglede entre 2 e 10um, o que confere a
Argila MC uma maior area especifica como também umadhor plasticidade em relacdo a

Argila ST, conforme mostrado na Tabela 5.2.

Tabela 5.2 Distribuicdo de tamanho de particulas das mat@rianas.

Tamanho de Matérias Primas
Particula Argila MC  Argila ST Talco Quartzo Calcita
200# 200# 325# 200# 100# 200# 325#
<2um 30 35 6 14 5 8 12
2<@<10um 65 55 28 16 9 15 22
10<@ <100um 5 10 66 70 70 74 66
> 100um 0 0 0 0 16 3 0
*AE(m?/g) 74,48 52,31 115,11 11,94 nd 9427 nd
*DM 4,19 4,50 18,60 24,75 58,5131,56 20,91

* Area especifica determinado por BET,** Diametro Médio.
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Figura 5.12: Analise Granulométrica da Argila ST

O Talco IP, conforme Figura 5.13, apresenta 6%pdasculas diametro inferior a 2um,
28% das particulas com diametro entre 2 e 10um% @&#&s particulas entre 10 e 100um, as
maiores particulas ndo ultrapassaram 80um. A aerficial especifica determinada a parti do
BET, é de 115,11f.
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Figura 5.13: Analise Granulométrica do Talco IP 325#

As distribui¢cbes granulométricas da calcita sdotradas nas Figuras 5.14, 5.15 e 5.16,
respectivamente para 100, 200 e 325#, conformeld &2 A calcita na granulometria de 100#
apresentou a seguinte distribuicdo granulométiigamenor que 2um, 9% entre 2 e 10um, 70%
entre 10 e 100pm 16% das particulas maior que 10@uoalcita na granulometria de 200#
apresentou a seguinte distribuicdo granulomét8®ade particula com granulometria abaixo de
2um, 15% entre 2 e 10um, 74% entre 10 e 100pum d&particulas maiores que 100um. A
calcita passada em peneira de 325# apresentou dm 2% de particula com granulometria
abaixo de 2um, 22% entre 2 e 10um e 66% entre 100gm. As maiores particula néo
ultrapassam 80um. A calcita mais fina (325#) apitasem média 20% a mais de particulas com
até 10um, comparado com a calcita mais grossa (1B6#a ultima também apresentou 27% de
particulas com didmetro superior a 80um, enquan®® aj calcita mais fina ndo apresentou
particulas acima de 100um. Os efeitos da granutamets propriedades dos produtos ceramicos
serao apresentados nos itens referentes aos eosS&EOECOS.

As distribuicdes granulométricas do quartzo é amaslo pela Figura 5.17 e mostrou a
seguinte distribuicdo granulométrica: 14% menor 2yum, 16% entre 2 e 10um, 70% entre 10 e

100um e ndo apresentou particulas maior que 100um.
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Figura 5.15: Analise Granulométrica da Calcita 200#
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Figura 5.16: Analise Granulométrica da Calcita 325#
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Figura 5.17: Analise Granulométrica do Quartzo 200#

5.1.5. Plasticidade das Argilas e da Mistura Plasta

A Tabela 5.3. apresenta os limites de consist&eiatterberg obtidos para as argilas MC
e ST e a Mistura Plastica utilizadas. De acordo aditeratura $anchéz et.al. 1996 valores do
indice de Plasticidade adequados para argilas sisadarevestimento ceramico variam de 10 a
25%. A Argila MC apresentou maior plasticidade etagéo a Argila ST, isto pode ser explicado
devido ao menor teor de Si(b64%) e maior teor de Substancias Argilosa (65)y48&0Argila
MC em relacéo a argila ST, que apresentou um & @ (69,10%) , e Substancia Organica de
(48,57 %), conforme Tabela 5.1. A argila MC com Ulitn= 19, esta dentro da faixa de
revestimento ceramico, podendo ser considerada angila de alta plasticidade, enquanto a
argila ST de IP = 7, fora da faixa para revestimeeramico, pode ser considerada uma argila de
baixa plasticidade. Ja a Mistura Plastica utilizpda ser uma mistura composta de 60% da
Argila MC + 30% da Argila ST + 10% de Talco, comfer Tabela 5.3, apresentou IP = 14, um

valor intermediario, porém, dentro dos valores asath producdo de revestimeto ceramico.
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Tabela 5.3 Limites de consisténcia de Atterberg para ada@ para Mistura Plastica.

Matéria Prima Limite de Limite de Indice de
Liquidez (%) Plasticidade (%) Plasticidade
Argila MC 46 27 19
Argila ST 30 23 7
Mistura Plastica 41 27 14
F1 40 28 12
Fs 30 26 4
F 36 25 11
Fs 34 24 10
Fo 32 23
Fi2 31 27 4

Quanto as formulagBes constata-se que as formglagfe F; e F apresentam
respectivamente indice de plasticidade de 12%, &1%%, que estdo dentro da faixa de
revestimento ceramico segunfianchéz et.al. 199&ntre 10 e 25%. Ja as formulacdegsHs e
F12, que apresentam as maiores concentracdes de nsateitaplastico, apresentam os indices
9% para a primeira e 4% para as duas ultimas. sulacdes gpor ser a de maior concentracao
de quartzo e a;Fa de maior concentracdo de calcita. Essas trésifacdes apresentam indice
de plasticidade inferior a faixa de revestiment@wgco, entre 10 e 25%, segurfBanchéz et.al.
1996 Seguindo essa logica as formulagbesHm e R também terdo indice de plasticidade

inferior a 10% e as formulagdes F, e Fs terdo indice superior a 10%.
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5.2. Caracterizacédo das Massas Formuladas

5.2.1. Andlise Quimica

O percentual de oxido para as formulacdes foi deterdo teoricamente com base nos

dados da Tabelas 4.1 e 5.1 usando a equacao geagrgsentado a seguir:

%A(F,) = %X .o+ %Y .B+%Z . J + %W o + %K .y (5.2)

Onde:%A o= Percentual do Oxido (SO AL.Os CaO, ..) a ser determinado na
formulagéo F
F, = Formulagdes, onde nvariade 1 a 12.

X,Y,Z WeK = Sa os percentuais do oOxido A presente nas matgiasas,
respectivamente para: Argila MC, Argila ST, TalQuartzo e Calcita;
Percentuais das matérias primas, nessa sequérgsia MIC, Argila ST,

a,p, Hoey = ) ”
Talco, Quartzo e Calcita, presente na formulagao F

A Equagédo 5.2 foi aplicada a cada uma das formakgibtendo-se os resultados
apresentados na Tabela 5.4.

O teor de Si@num produto de classificagdo BlIl varia entre 58586, o teor de AD;
entre 16 e 20%, o teor de CaO nao deve ser supedi@® e a perda ao fogo deve estar entre 8 e
11% @ittencout, et al., 200}, conforme Tabela 5.5. As formulagbes R, Fs, F, Ry e kg estao
com os percentuais de Si@entro desses parametros. Quanto aos perceneulis@t apenas as
formulacbes Fe F, estdo conforme parametro especificado. Para od3a@rmulacdesFa ks
estdo com percentuais abaixo de 6,5%.

Utilizando-se destes parametros como base paredsetle formulacbes de massa para
uso em revestimento poroso, apenas as formulag@§&seriam escolhidas. Nesta tese propde-
se, como um dos objetivos, viabilizar o uso de amesn outras faixas de concentracdo para 0s
oxidos SiQ, Al,O3 e CaO e para perda ao fogo, isto através da digdioula granulometria da
calcita presente nas massas para uso em revesiip@otso.

Os dados obtidos por célculos tedricos sdo apedentna Tabela 5.4, a perda ao fogo
sdo similares aos valores determinados por an@isgogravimétrica entre as temperaturas de
110°C e 1006C, mostrando consisténcia entre o método tedrize resultados por Florescéncia
de Raios-X.
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Tabela-5.4 Resultados da Analise Quimica teorica para asdlacoes.

oXbo6 F, F, F F F Fe F;  Fg Fo Fio Fu  Fo

P.F. 826 7,11 5,95 10,01 9,24 8,47 10,99 13,51 12,74 12,36 14,88 18,76
SiO, 63,90 69,80 75,70 61,05 64,97 68,90 61,84 55,36 59,28 61,24 54,48 46,83
Al,O; 17,80 14,30 10,90 16,61 14,33 12,06 13,18 14,30 12,02 10,88 12,00 10,83
FeeOs; 166 1,34 103 155 135 1,14 124 135 1,14 104 1,14 1,04
Cao 2,94 292 2,89 562 5,60 559 8,28 10,98 10,96 10,95 13,64 19,01
MgoO 2,37 193 148 224 194 164 180 196 1,67 152 168 1,55
NaO 0,63 0,64 066 062 063 064 062 060 061 061 059 0,56
K.O 169 138 1,07 158 1,38 1,17 1,27 136 1,16 1,05 1,15 1,04
Ti0O, 057 046 035 054 047 039 043 0,48 040 0,37 041 0,38
mMnO 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02 002 002 0,02 001 0,02 0,01

SOMA 99,8 99,9 100,0 99,8 99,92 100,0 99,95 99,91 99,99 100,0 99,98 100,0

Quart. 33,41 45,73 58,05 32,52 40,73 48,94 39,84 30,73 38,94 43,05 33,94 28,05
Feldsp. 13,71 10,97 8,23 12,80 10,97 9,14 10,06 10,97 9,14 8,23 9,14 8,23
S. Arg. 47,88 38,30 28,72 44,68 38,30 31,92 35,10 38,30 31,92 28,72 31,92 28,72
Calcita 5,00 5,00 5,00 10,00 10,00 10,00 15,00 20,00 20,00 20,00 25,00 35,00

*2F(%) 7,63 6,87 6,10 10,06 9,55 9,04 11,97 14,90 14,40 14,13 17,06 22,16

*Somatoério de fundentes.

Tabela 5.5 Alguns parametros tecnolégicos das massas caénpieparadas com base em
oxidos para produtos de classificagdo BBitiencout, et al., 200).
Elementos SiQ(%) Al ,05(%) CaO(%) Perda ao Fogo(%)

Parametros 59 - 65 16 - 20 _ 6,5 8-11

Para uma melhor visualizacdo das formulacdes andaérias-primas trabalhadas nesta
tese os resultados das andlises quimicas apresemadlabela 5.4 foram plotados no Triaxial
(Al,05)-(SI0)-(RO+R:0), conforme mostra a Figura 5.18. Desta forma {sadebservar que
todas as formulagdes encontram-se dentro da régi@ada pela figura geométrica determinada
a partir dos pontos referente as matérias-primaslg@er combinagdo dessas matérias primas

deve formar uma mistura contida dentro dessa area.
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Figura 5.18 Triaxial SiQ,, Al,O3;, RO+R0O para matérias primas e formulagdes.

Em formulacdo de materiais ceramicos geralmenteasss resolver sistemas cujas
incégnitas sdo exatamente as quantidades de cadsiay@ima que irdo compor as massas
ceramicas. Desta forma cada ponto situado dentreegi@o formada pelas matérias-primas
representa uma formulacdo. Necessariamente, quatgumeposicdo que se deseje formular
devera obrigatoriamente estar contida dentro daridef regido. Como exemplo vamos

determinar a quantidade de i@ formulacao Futilizando a Equacéo 5.2.

%A(FN)= %X .o+ %Y P+ %Z .t + %W o + %K .y (5.2)

Onde:
AB Hoey o Percentuais das matérias primas, nessa sequérgiia MIC, Argila ST,
Talco, Quartzo e Calcita, presente na formulagao F
X, Y,Z, WeK = Sd os percentuais do Oxido A presente nas matiiasas,
respectivamente para: Argila MC, Argila ST, TalQuartzo e Calcita;
Logo: a = 33,0%,8 = 16,5%, u = 5,0%p = 30,0%,y = 15,0% X =54,0 Y = 69,10, Z = 57,65, W

= 98,12, K = 2,00. Substituindo esses valores na&dp 5.1 teremos:
%Si0O,(F7) = 54,00x33% + 69,10x16,5% + 57,65x5,0% + 98,120%0+ 2,00x15,0%
%SiOy(F7) = 17,82 + 11,40 + 2,88 + 29,44 + 0,36—> %SIO,(F-) = 61,84%

Galdino, José Nildo Abril/2010 / PPGEQ / UFRN



Resultados e Discussdes 86

5.2.2. Difragao de Raios-X

Para as massas formuladas foi escolhido como refare difratograma de Raios-X antes
da sinterizagao, a formulacae fpor estar no ponto central em relacdo as demaisteas. Nao
foi realizado DRX para todas as formulagfes, vigte todos 0s picos caracteristicos para cada
formulagcdo podem ser previstos a partir dos redodtade DRX das matérias primas. O
difratograma para a formulacdg Foi determinado com a intencdo de se mostrar sssfa
existentes antes do tratamento térmico, bem costoda& as transformacgdes mineralogicas
ocorridas ao longo do tratamento térmico. O redaltalo DRX dessa formulagdo sera

apresentado juntamente com os difratogramas ddsif@®no item 5.3.2.

5.2.3. Anélise Termo Mecéanica (TMA)

Os resultados da Analise TMA séo apresentados igagab 5.19 e 5.20. Na primeira
figura s&o apresentado os resultados para as fagoed I 5, F e R, todos com a calcita na
granulometria de 200#. Observa-se que a formuldgdajue contém maior percentual de
guartzo, apresenta o maior coeficiente de dilatagdo relacdo as demais formulacdes. A
formulacédo F, com maior percentual de material plastico expatdeaproximadamente 600°C,
permanece estatico até 680°C, e a partir dessa&tatam inicia-se a retracdo. A formulacap F
gue apresenta 0 maior percentual de quartzo, egpatigdaproximadamente 650°C, permanece
estatico até 700°C, e a partir dessa temperatunmagana retrair. A formulacéo,,Fuma mistura
intermediaria das formulacbes, expande até apradmante 650°C, permanece estatico até
720°C, em seguida retrai até 1020°C e a partiadessperatura comeca a expandir novamente.
A formulacdo I, expande até aproximadamente 700°C, permanececestd€ 780°C, em
seguida retrai até 990°C e a partir dessa temparadmeca a expandir.

No geral para a faixa de temperatura entre 2008608C, a expansao das formulacbes
aumentou na seguinte sequénci>f > F, > Fi» que pode ser explicado pelo teor de quartzo
respectivamente de 50%, 30% 20% e 20% e de migastica (talco + argilominerais)
respectivamente de 45%, 55%, 75% e 45%. O maiodeguartzo favorece a expansdo devido
a sua inversdo de fase, e o teor de mistura @astiglica em menor retracdo devido a perda de

agua estrutural dos argilomineraizaldino, 2003; Neto, 200ye também pela presenca do talco.
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TMA LOAD
um
Legenda:
F12 (200#) 1 2.00
F7 (200#)
50.00- Fe— F: (200#)
F3 (200#)
11.00
00 — {00
-1.00
50,00
1 -2.00
00 500,00 TO00.0C

Temperatura (°C)

Figura 5.19 Curvas de TMA para as formulagbeg s, F e R, com calcita na
granulometria de 200#.

TMA LOAD
umm
{1m
Legenda:
—— F7(325%)
F7(200#)
50.00 F:(mo#)
S S > {om
50.00
: X 4 -1.00
W] 500,00 7000 0

Temperatura (°C)

Figura 5.20 Curvas de TMA para a formulagée ddm calcita na granulometria de 100%#,
200# e 325#.

Na faixa de temperatura entre 650°C a 1100°C, nea @a formulacao jFentre 600°C a
940°C, observa-se que 0 corpo ceramico retraiuqalevido ao baixo teor de calcita (5%), ao
atingir 940°C, a retracdo € abrupta, devido a real® 6xidos de metalicos, com o SiO
proveniente da decomposicdo dos argilomineraisdaodu fase liquida que promove, por acao

de forca de capilaridade a densificacdo do cogpansico. A formulacaogapresentou 0 mesmo
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comportamento da;fentre 650°C a 940°C, por apresentar 0 mesmo ¢ecaldita de 5%, porém,
ao atingir 940°C a retracdo foi mais suave emd&tdo teor da mistura plastica ser menor 45%,
contra 75% da formulacdo.FAs formulagcdes Fe R, na faixa de temperatura entre 650°C —
1100°C apresentaram uma retracdo bem mais acerdoagize as da formulacaq € k3, sendo
gue, a da formulacdo,Ffoi mais acentuada devido ao seu maior teor dataade 35%, em
relacdo a formulacdo;ue € de 15%. Observa-se nas curvas dilatomeétasatormulacdese
F1,, a formacdo de um ombro de expansao por volt®d@°C, que se torna mais pronunciado na
formulagéo I, por apresentar maior teor de calcita 35%, em &elacformulacdo+com teor de
calcita de 15%, essa expanséo reduz a retrac&@o tieesinterizacéo, e € decorrente da formacao
de fases ricas em calcio que apresenta menor delesiplie as fases originais, e sofrem expansao,
conformeCava, et al., 2001

A variacdo da granulometria da calcita teve umaluémicia significativa no
comportamento das curvas dilatométricas das foighaks conforme mostrado pela Figura 5.20.
Nas formulacbesFa variacdo da granulometria da calcita teve urflaéincia significativa no
comportamento das curvas dilatométricas devidoeao tle calcita de 15%. Observando o
conjunto de curvas da formulacde ¥erifica-se que o comportamento dilatométrico reife
significativamente somente a partir da temperatdea aproximadamente 600°C, com a
formulacdo com calcita a 325# apresentando met@cé®, seguida da calcita com 200#, e por
ultimo a calcita com 100# com maior retracdo, &tontecendo até aproximadamente a 1000°C.
A partir de 1000°C os corpos ceramicos comecam @xpandir devido a formacdo de fases

cristalinas de célcio, segundo a literatua\a, et al., 200

5.2.4. Andlise Termogravimétrica (TG)

Os comportamentos térmicos para as formulacbesm@sentados pelas Figuras 5.21 a
5.26. A Figura 5.21 mostra a curva da analise t&arpara formulacdo;FSao trés regides de
perda de massa, a primeira, por volta de %2,5om 1,145% de perda de massa relacionado a
agua fisicamente adsorvida na superficie das psicA segunda regido, por volta de %59
com perda de massa de 3,97%, que corresponde diadélsicdo dos argilominerais presente
nessa formulacio e a terceira regido enf@38om perda de massa de 2,76%, que corresponde a

decomposicao da calcita e do talco, presentes reucemual de 5% e 7,5% respectivamente.
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= mgAnin
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Figura 5.21 Curvas de Analise Termogravimétrica da formulag@acom calcita na

granulometria de 200#

A Figura 5.22 mostra a curva da analise térmica paiormulagéo §~que apresenta um
percentual de calcita de 5% na granulometria det.2R0ta-se trés regides de perda de massa,
sendo a primeira, por volta de 59,6°C, com 0,77%peela de massa relacionado a agua
fisicamente adsorvida na superficie das particllasegunda regido, por volta de 554°C, com
perda de massa de 2,33%, que corresponde a deélsidioxdos argilominerais ilita, caulinita e
caulinita na mistura plastica que faz parte desgaudlacdo, e a terceira regido em 760°C, com
perda de massa de 2,19%, que corresponde a dedoaigpda calcita que esta presente nessa
matéria-prima num percentual de 5% e do talco pteseum percentual de 4,5%..

A formulacéo F, apresentado na Figura 5.23, mostra curva dasen@imogravimétrica
com trés regides de perda de massa, a primeirapftarde 63°C, com 0,38% de perda de massa
relacionado a agua fisicamente adsorvida na sgedéas particulas. A segunda regido, a 550°C,
com perda de massa de 1,92%, que corresponde droxdsicdo dos argilominerais dos
argilominerais presente nessa formulacdo e a tarcegidao em 813°C, com perda de 9,36%,

referente a decomposicao da calcita(15%) e do(B8&%) presentes nessa formulacéo.
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Figura 5.22 Curvas de Analise Termogravimétrica da formulagdacom calcita na
granulometria de 200#

Para a formulagéo;f-a andalise termogravimeétrica foi apresentada @asgranulometrias

de 100#, 200# e 325#. Essa formulacédo apresentamoacdo de calcita em massa de 35%. As
curvas termogravimeétricas sdo apresentadas atlagdsiguras 5.24, 5.25 e 5.26 respectivamente
para as formulacbes com calcita nas granulometaa00#, 200# e 325#. Nas trés composicoes
observou-se que existe em comum de trés regidopsrda de massa sendo o primeiro ente 60°C
e 70°C que corresponde a 0,85%; 0,75% e 0,70%ataéspeente para calcita a 100#, 200# e
325#, que estdo relacionados a agua fisicamenternvédis na superficie das particulas. Na
segunda regido entre as temperaturaSG80600°C com perdas de massas de 2,35%, 2,49% e
2,37 respectivamente para calcita nas granulorsedeal00#, 200# e 325# e na terceira regiao
entre as temperaturas de 650°C a 900°C com peedasaslsa de 17,78%, 18,77% e 18,17%

respectivamente para as formulagdes com calcitgnaasilometrias de 100#, 200# e 325#.
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Figura 5.23 Curvas de Andlise Termogravimétrica da formulagdocom calcita na
granulometria de 200#
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Figura 5.24 Curvas de Analise Termogravimétrica da formula&@o com calcita na
granulometria de 100#
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Figura 5.25 Curvas de Analise Termogravimétrica da formula&@e com calcita na

granulometria de 200#
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Figura 5.26. Curvas de Analise Termogravimétrica da formula€&@ com calcita na

granulometria de 325#
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Os valores das perdas de massa das matérias-@iaas formulacées; FFs, F e k>
foram comparados aos determinados na perda aadogoalise quimica, conforme apresentado
na Tabela 5.6, e observou-se que esses valorebaséante aproximados mostrando que o
método de DTG pode ser perfeitamente usado pamndedr a perda ao fogo nas analises

guimicas de matérias-primas para uso ceramico.

5.3. Caracterizacdo dos Corpos de Provas

5.3.1. Difragao de Raios-X

Os resultados dos DRX para a formulac&csifterizada em temperaturas de 940°C a
1180°C sao apresentados na Figura 5.27. Para psscemterizados a 940°C observa-se a
existéncia de picos caracteristicos para as fasegatogicas do quartzo e da calcita, e as demais
fases estdo na forma amorfa. O quartzo por perreaneierne e a calcita por ainda nao ter
ocorrido a total decomposicao nesta temperatura.

Durante a sinterizacdo pode-se observar que a medidque se aumenta a temperatura
de sinterizacdo, ocorre diminuicdo da intensidamtepicos caracteristicos do quartzo, resultado
semelhante foi encontrado pdieira, 2004, Moreira et al., 2003 e Mothé Filho eal., 2001
gue pode estar reagindo com a guelenita para fanodita, possivelmente toda guelenita foi
convertida para anortita, visto que ndo aparecerar®RX picos caracteristicos da guelenita.
Verifica-se ainda, que a intensidade dos picosctaniaticos da anortita comeca aumentar.
Durante a sinterizacdo de massas ceramicas contamdonatos, pode ocorrer uma seqiéncia
preferencial de reacfes, metacauliritaguelenita> anortita, nesta ordem. Primeiramente, a
guelenita é cristalizada, como uma fase intermed&metaestavel, a partir da metacaulinita,
proveniente da decomposicdo dos carbonaloedén et al, 200). Em seguida, a anortita €
formada a partir da guelenita que se combina ctoa & alumina provenientes da metacaulinita
ou particulas finamente divididas de quartzo remesrde (raoré et al., 2003, conforme

demonstra as equacdes 5.3 e 5.4.
2Si0,.Al,Oz(metacaulinita) + (2+n)Ca® CaO.AbO32Si0;, (guelenita) + nCa0.SK0(5.3)
CaO0.ALO32Si0; (guelenita) + 3Si@+ Al,O3 =2 2 Ca0.AbO3SiO, (anortita) (5.4)
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Tabela 5.6 Relacéo entre perdas de massas por Perda acpagdTG.

FORMULACAO Perda ao Fogo Perda de Massa Perda de Massa
(determ. e tedrico) (determ. por DTG) (diferenca)

Argila MC 8,68* 6,15 -2,53
Argila ST 7,25* 6,41 0,84
Talco 6,67* 6,51 0,16
Quartzo 0,35* -0,16 -0,51
Calcita 43,05* 42,83 0,22
F1 - calcita 200# 8,26** 7,41 0,85
F3 - calcita 200# 5,95** 5,07 0,88
F- - calcita 200# 10,99** 11,87 0.88
F12 - calcita 200# 18,76** 18,77 0.01
Fi2 - calcita 100# 18,76** 17,78 0,98
Fi2 - calcita 325# 18,76** 18.17 0,59

* determinado, ** tedrico.

LEGENDIA:
bd - ® Quartzo
2 Calcita
& Anortita
& Wolastonita

Ta J X . »
- 1180°C 5 r - p n p

&
. 1120°C J‘ A /Ll 7 # B o= W A b
- 1060°C | )Ll i | P 1 .

1000°¢ A A O,x,,q Ao b bk ﬁ " J
e NS b

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 &0
26 (deg)

Intensidade(cps)

Figura 5.27. Difatograma de Raios-X para formulac&ocem Calcita a 200# nas temperaturas
de sinterizacdo de 940°C a 1180°C.
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Até 1060°C ainda existe um pequeno pica caradterista calcita que desaparece
completamente na sinterizacdo a Q0visto que nessa temperatura inexiste pico eaiatito
desse mineral. Na temperatura de 1120°C tambére sufgrmacao de outra fase mineralégica
caracteristico da Anortita, que e um aluminossiicke célcio (CaO.AD;.SiO;,). Na sinterizagéo
a 1180°C néo héa formacéo de novas fases apenasianagdo das fases que comecaram a ser
formadas a 112C.

A Figura 5.28 apresenta o difratograma para asutagdes F; 3, F e R, sinterizadas a
1120°C. Nesta temperatura, 0s picos caracterispeos o quartzo ocorreram, conforme era
esperado, em todos os difratogramas. A calcitaeapacom picos de baixa intensidade nos
difratogramas das formulacdes ¢ R, Na primeira, formulagdes; Fpor ser a formulacdo com
maior quantidade de talco (7,5%) e argilomineraesg@ntes na mistura plastica que dificulta a
decomposicdo da calcita e a segunda, formulaca@gspbr ser a que apresenta a maior
concentracdo de calcita, 35%. Nestas duas formegat®mbém ocorre a presenca de picos

caracteristicos da Wolastonita (CaO.8i@ Anortita (Ca0.A}03.Si0,) ocorre nas formulacbes
Fi, i e ha

LEGENDA:
- & CQuartzo
o Calcita
& Anortita
AW olastonita
bd A
Fi2-1120°C ) & o4 ® s .
)
z
(]
= Er-1120°C f J . 5, .
g
A=
Fz-1120°C jl JIL i A s
Fa
. Fi-1120°%C 9
5 10 15 20 25 20 25 40 A5 50 55 GO
26 (degy

Figura 5.28 Difatograma de Raios-X para as formulacbgs; F e R, sinterizadas a 1120°C
com calcita na granulometria de 200#.
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A Figura 5.29 apresenta o difratograma para a flagdo F, que tem 15% de
concentracao de calcita, porém apresenta-se erdifeésntes granulometria 200# e 325#, tendo
sido sinterizadas a 108D. Observa-se que na granulometria de 200# nesta tatupea calcita
ainda néo foi totalmente decomposta, enquanto gugranulometria de 325#, a mais fina, ndo
mais existe pico caracteristico da calcita o quarga que todo o carbonato foi decomposto em
CaO com liberagdo do gas &ONesta mesma figura pode-se observar que o0s picos
caracteristicos dos argilominerais Caulinita e Munilonita, presente na formulacdg B
110°C, séo totalmente transformados em outras @stslinas, como por exemplo a Anortita a
1060°C, ou em materiais amorfos.

J& o quartzo permanece inerte durante todo o mockssinterizacdo, conforme pode ser
constatado pelo difratograma da Figura 5.29, comc@ovariacdo de intensidade devido a
transformacéo de parte desse quartzo, os mais, fques reagem para formar outras fases
cristalinas, como a Anortita e a Wolastonita.

- LEGENDA:
& Cuartzo

o Caleita

& BAmortita

& Wolastonita
W Caulinita

O Mfontmenlomta
L

e & ® g
F7-1060°C - 325% ” A 22 ' 4

Intensidadecps)

F7 - 1060°C — 200# J\ I 4 0 N i .

F7 —110%C — 2004

o
¥ i JL_,_L«_‘)L_ B PR T S PO

5 10 15 20 25 a0 35 40 45 50 55 &0
20 (deg

Figura 5.29 Difatograma de Raios-X para a formulactesaftes da sinterizacdo(Q) para
calcita a 200# e apos sinterizada a 1060°C pac#éaal 200# e 325#.
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Quando comparamos os difratogramas da formulag@200# e 325#, observamos que
além da decomposicao total da calcita na granultan@25#, também houve a formacgéo de uma
nova fase cristalina, a wollastonita (CaO.§iQue ocorre com maior intensidade na formulacéo
com calcita na granulometria mais fina. Tal fendopade ser explicado pela disponibilidade de
CaO, proveniente da decomposicdo da calcita, quaa®r na amostra com calcita na
granulometria de 325#. Na formulac&oaF200# ocorre pico caracteristico de quartzo,taae
ainda de calcita, ja na formulacde éom calcita na granulometria de 325# além dosspico
caracteristicos do quartzo e da anortita surgi awo relemento cristalino que é a wollastonita e
ndo mais aparece pico caracteristico da calcitleegiando que toda a calcita ja sofreu

decomposicao.

5.3.2. Caracterizagao Microestrutural por MEV

5.3.2.1. Porosidade

O uso da microscopia € importante na correlaca@ entrescimento e a morfologia dos
cristais e a sua estrutura cristalina em particolgas dimensfes sdo da ordem de micros, pelo
uso combinado da microscopia e da difracdo de p&i(Souza Santos e Souza Santos, 1963
Quatro formulac6es foram escolhidas para o estl@odo preferéncia as amostras situadas nos
vértices do triaxial e uma formulag&o do ponto @ntonforme a Figura 5.30.

Inicialmente os resultados dos MEV'’s foram usadwa gomparar as morfologias para as
diferentes formulagdes a uma mesma temperaturd®’@l2om calcita na granulometria de
200#, conforme mostram a Figura 5.31. Pode-se aamstpor observacdo visual, que a
formulacdo K foi a que apresentou maior porosidade aberta. dstore devido a grande
guantidade de calcita nesta amostra (35%). Jaraufacdo I, por ter menor percentual de
guartzo e baixa concentracdo de calcita foi a guesantou aparentemente 0 menor nimero de
poros. Essa hipotese foi confirmada pelos ensa&@ricos, onde os resultados de absorcéo de
agua foram de 13,72%, 17,52%, 19,16% e 28,84%ectispmente para as formulacoes I,

F7e ho.
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Mistura Pldstica
20875
Fi.

o S |
Quartzo g 10 15 20 26 30 35 Calcita

Figura 5.31 Micrografia por MEV de superficie de fratura pas formulacdes 1FA),
Fs(B), F(C) e R»(D) sinterizadas a 1120 com calcita na granulometria de 200#(x150).
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Na Figura 5.31(B) é possivel observar grande qdadéi de graos bem preservados, que
possivelmente é de quartzo, por ser essa amosjig apresenta a maior quantidade para esse
mineral(50%). Ja a formulacédq, FFigura 5.31(A) apresenta na superficie uma apar@&® uma
massa vitrea fundida, por ser essa amostra a qua teaior quantidade de fundentes(7,63%) e
de talco(7,5%) e de uma menor concentracdo de zg(2a5%) em relacdo as demais
formulagBes. O tamanho de poros abertos nas fogdesal, F; e F variam de unidades de
micro até aproximadamente b0, ja a formulacao J; apresenta poros com tamanhos acima de
100um medidos em algumas direcoes.

Analisando as imagens relativas a formulaggodm calcita a 200#, sinterizadas a 940°C
e 1180°C, apresentadas pelas Figuras 5.32(A) ep(®le-se observar que houve uma forte
evolugdo da sinterizagdo para um delta de temparat 240°C(1180-940). A Figura 5.32(A)
apresenta uma superficie aspera com graos de guparentemente intactos, enquanto que a
Figura 5.32(B) apresenta uma superficie sedosabeitimo vitreo, bem caracteristico do produto
da sinterizacdo acima do ponto de amolecimentofalodentes presente na formulacdo e da
fundicdo dos graos mais finos de quartzo. Ficaesn@ que a sinterizagao ocorre de forma mais
intensa a parti da temperatura de PC20pois nessa temperatura muitos grdos de quartzo
permaneciam praticamente inalterados, conforme gedeobservado pelas Figuras 5.33(A) e

(B). Esse efeito foi comprovado pelas propriedatisscorpos ceramicos que sera apresentado e

discutidos nos préximos itens.

(A) S ®

Figura 5.32 Micrografia por MEV da superficie de fratura darmhulacdo F sinterizada a
94(PC(A) e 1180°C(B) com calcita na granulometria de#0
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As Figuras 5.33(A) e 5.33(B) apresentam as imagknsnicroscopia respectivamente
para a formulacdo,Fcom calcita na granulometria de 100# e 325#. Ewsaulacdo apresenta
em sua composicdo 15% de calcita. Observa-se guefpanulacdo com calcita mais fina,
granulometria de 325#, Figura 5.33(B), existe umomaumero de poros, porém com uma
distribuicho mais homogénea e poros de tamanhoregnenquanto que a essa mesma
formulagcdo com a presenca de calcita na granul@neéé 100#, Figura 5.33(A), apresentou
poros bem maiores com distribuicdes aleatdriasrarthos de poros bastante heterogéneos. A
granulometria mais fina atua de forma favoravel diras vertentes. A primeira diz respeito a
decomposicéo da calcita que ao gerag @Qartir de particulas mais finas, gera poros mesne
mais bem distribuido, o que contribui de forma fesinas propriedades dos corpos ceramicos,
como a resisténcia mecanica a flexdo. A segundtenter diz respeito a reatividade das
particulas, que por serem mais finas a decomposicdore mais rapido com conseqliente
formacdo do CaO que atuarda como fundente na giat@® em temperaturas mais elevadas,
acima de 1060°C. Segun@®puza Santos, 1989massas ceramicas com alta porcentagem de
fundentes (F©3 FeO, CaO, MgO, N® e KO) e também de silica livre, ttm seu ponto de

fusdo mais alto em comparacdo as massas de meBpasigao quimica.

(A) (8)
Figura 5.33 Micrografia por MEV da formulacdo-Fsinterizada a 112G com calcita nas
granulometrias de 100#(A) e de 325#(B).
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5.3.2.2. Caracterizacado Mineraldgica dos Corpos derova

Na identificacdo de pequenos teores de impurezasrais, teores da ordem de 1% de
minerais usuais em argilas podem néo ser iderdiiger difracdo de raios X, porém, se tiverem
morfologias caracteristicas, poderdo ser identibeapor difracdo eletronica; da mesma forma
teores elevados de haloisita, por exemplo, podessapalespercebido na difracdo de raios X, no
entanto sédo facilmente identificados por microsa@iindley e Comer, 1956; Brindley, Souza
Santos e Souza Santos, 1963Para a identificacdo mineraldgica, as amostass aerem
sinterizadas foram atacadas quimicamente duramtenl@ 20°C, com uma solugdo aquosa de
HF a 10%. As Figuras 5.34 a 5.39 apresentam a®esituturas da superficie de fratura para as
formulagbes | Fs, F e Ry com calcita na granulometria de 200# e sinteazadl120°C,
atacadas quimicamente por 15min, a 20°C, com utng@&moaquosa de HF a 10%, analisadas sob
microscopia eletrénica de varredura e por espeenag de energia dispersiva - EDS.

Na Figura 5.34, micrografia da formulacdo F1 corcittana granulometria de 200# e
sinterizada a 1120°C, observa-se uma estruturaattanpor gréo interligados, caracterizando
formacéo de fase vitrea entre grao de forma indiefifMoreira, 2003), o que indica que a esta
temperatura o material evoluiu significativamentepnocesso de sinterizacdo, onde 0s espagos
vazios entre os graos foi a fase amorfa removido pE¥-(20%) no processo de tratamento
guimico. Os pontos A e B nesta mesma figura, 3ri@dcam que estes tém a mesma composicao,
sendo formado pelos elementos quimicos Si, Al, @ e\K.

el bt

e O N e

1 7 8 9 10
[KeV]

Figura 5.34: Micrografia por MEV(X 10.000) da superficie de tret para formulacéoiF
(calcita a 200%#, sinterizacdo a 1120°C, atacadanteid 5min, a 20°C, HF a 10%).
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A Figura 5.35, micrografia da formulacdg €éom calcita na granulometria de 200# e
sinterizada a 1120°C, observa-se uma estruturaattanpor grdo de quartzo remanescente da
formulacéo inicial envolvidos por pequenos cristlesmulita, apresentado no detalhe pela Figura
5.36, conforme pode ser comprovado na espectrarderimicroanalise dos pontos A, B e C que
sdo basicamente composto por silicio e oxigéniso Iscorre devido a composicdo dessa
formulacdo, que é a base de quartzo(50%).

A micrografia da formulacdo,Fcom calcita na granulometria de 200# e sinterizada
1120°C, pode ser observada pela Figura 5.37 e ¥&#ica-se pela Figura 5.37 particula de
quartzo remanescente da massa inicial, confornspectometria de microanalise dos pontos A,
B que mostra picos apenas para o0s elementos qsin8coe O. Nessa mesma figura é
evidenciando uma fratura da particula de quartz® gpde ter ocorrido durante o processo de
compactacdo. A Figura 5.38 mostra grdo de quamiztahanhos heterogéneos envolvidos por
uma matriz de pequenos cristais. A microanalisquastzo (dos pontos A, B) mostra a presenca
dos elementos Si e O, j& a microanalise da matiézapvolve o0 quartzo apresenta 0s seguintes
elementos quimicos, Si, Al, O, Ca e K. Os eleme8ipal, O e Ca sdo componentes da Anortita

gue ja foi constatado pelo DRX mostrado anteriotaen

Figura 5.35: Micrografia por MEV(X1.2003a superficie de fratura para formulacdddalcita
de 200# e sinterizada a 1120°C, atacada durantm 1&@20°C, por HF a 10%).
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Figura 5.36: Micrografia por MEV( X 10.000¥3a superficie de fratura para formulacgdacém

Calcita na granulometria de 200# e sinterizada2® com espectrograma EDS.

R g e e GRS A
Figura 5.37: Micrografia por MEV(X 1.0003a superficie de fratura para formulacéddalcita
de 200#, 1120°C, atacada durante 15min, a 20°G{par 10%).

b 3
/ V,’! [Ke¥]

A micrografia da formulacdof-com calcita na granulometria de 200# e sinterizada
1120°C, Figura 5.39, apresenta cristais com halstioslares envolvidos por cristais menores.
Foi constatado por microandlise, EDS, que os @isédulares apresenta os elementos quimicos
Si, O e Ca e tragcos de K e Mg. Os elementos Si,@a sdo os componentes da Wolastonita
(Ca0.SiQ). Ja a matriz de cristais menores apresenta o®ntes Si, Al, O e Ca, componentes
da Anortita (Ca0.Al03.Si0O;), confirmando o DRX.
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Figura 5.38: Micrografia por MEV(X 7.000@a superficie de fratura para formulacgdddalcita
de 200#, 1120°C, atacada durante 15min, a 20°G{pear 10%).
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sinterizacdo a 1120°C, atacada quimicamente pom1an20°C, HF a 10%, X 1.000).

5.8. Propriedades Ceramicas

Todas as massas formuladas apresentaram cor \aridodcreme claro ao cinza
esverdeado. A cor creme claro predominou até admnpa de 1120°C, tornando-se cinza
esverdeado na temperatura de 1180°C, conformeaF®d0. Elementos em concentragéo trago
podem estar presentes nas massas e provocar ®salementos de transicdo apresentam
multiplos estados de valéncia, o que possibilitgagdo nas corres com uso de mesmo cation.

Como no caso de obtencdo de pigmentos de di6xiticAde em tons verdes com adicdo d&"Cr
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e em tons de rosa com adicdo do mesmo fon numoeddxidacdo diferenciado &, esse
comportamento e verificado em outros sistemas odoteions de transicdoS#&ntos e
Ogasawara 2001 Os resultados dos ensaios ceramicos sao amdesnha Tabela 5.7. De
acordo com a literatur&éscardino, 1993, Galdino et al., 199%a etapa de secagem, para evitar
problemas de trincas e fissuras localizadas, éetvente manter as variacdes dimensionais a
valores compreendidos entre 0 e 0,3%. Observaiseptpticamente 100% das formulacdes
atendem a esse critério, com excecdo da formuldggoe apresentou uma variacéo de 0,37%.
Observa-se que para os resultados de resisténcénioa nos corpos secos a 110°C, as massas
formuladas com maiores teores de Quartzo e det&alpresentam baixa resisténcia e chega a
inviabilizar o uso de formulacées comg & R, com resisténcia abaixo de 2,50N/mmM
principal matéria responsavel pela resisténciaca ges corpos ceramicos é a mistura plastica,
gue estar presente nessas formulagcdes com apeita4fue justifica a baixa resisténcia. No
caso de monoqueima, os valores de tenséo de rupfiegdo das pecas apds secagem deverao
ser superiores a 2,5MPa para que as pecas suppdtapa de esmaltacaolifeira, 2000).

Os resultados serao discutidos com mais detallies @apratamento estatistico dos dados
apresentado nos Anexos 01 e 05. Inicialmente atrdué resultados do tratamento de mistura,
onde sera observado a tendéncia das melhores gatage ceramicas dentro do triaxial(Mistura
Plastica, Quartzo e Calcita), e na sequéncia samabsados pelo tratamento fatorial para os
melhores pontos entre as formulacfes, como tambgin analisados os efeitos da granulometria

da calcita juntamente com o efeito da temperatarsirtterizacao.

Figura 5.40 Cor dos corpos (formulacag)Eeramicos apos sinterizacéo entre 940 e 1180°C.

Galdino, José Nildo Abril/2010 / PPGEQ / UFRN



Resultados e Discussdes 106

Tabela 5.7 Resultados dos ensaios e ceramicos das mistusasas 110°C e sinterizados a
940°C, 1000°C, 1060°C, 1120°C e 1180°C(média dé&rgaanostras).

Formulacbes 110°C 940°C 1000C 1060C 1120C 1180C
Retracao Linear(%)
F1 0,31 0,14 0,31 0,72 2,96 6,04
F2 0,19 0,04 0,19 0,31 1,82 3,76
Fs -0,05 -0,01 -0,05 -0,05 1,34 1,79
Fa 0,37 0,23 0,37 0,57 2,69 4,79
Fs 0,07 0,17 0,07 0,12 1,84 4,21
Fe -0,08 0,01 -0,08 -0,11 1,16 2,62
F7 -0,09 0,17 -0,09 -0,29 1,04 3,16
Fg 0,02 0,25 0,02 -0,22 1,05 2,58
Fo -0,18 0,09 -0,18 -0,50 0,65 2,82
Fio -0,27 0,01 -0,27 -0,65 0,47 3,43
F11 -0,22 0,19 -0,22 -0,57 0,30 2,17
Fio -0,31 0,25 -0,31 -1,13 -0,70 0,58
Absorcao de Agua(%)
F1 Nd 18,41 18,28 16,33 13,72 2,74
Fs Nd 17,62 18,25 16,78 15,58 8,49
Fs nd 18,56 18,89 18,17 17,52 13,72
Fa nd 17,86 17,60 17,41 14,80 4,05
Fs nd 18,43 18,53 18,63 18,28 6,85
Fe nd 18,79 18,91 19,63 18,43 11,95
F7 nd 18,91 20,22 19,92 19,16 7,89
Fs nd 19,08 20,67 20,47 20,63 11,79
Fo nd 19,89 22,30 21,60 22,36 11,23
Fio nd 20,94 22,73 22,19 22,20 11,90
Fi1 nd 21,64 23,57 23,42 24,30 10,83
Fio nd 23,60 27,32 27,87 28,84 17,17
Tens&o de Ruptura a Flexdo(N/mrii= MPa)
F1 2,65 5,76 6,65 8,86 15,30 24,48
F2 2,29 4,30 4,63 4,68 10,24 18,48
Fs 1,54 3,45 3,10 2,50 8,36 15,07
Fa 2,51 9,37 8,43 8,48 14,12 19,31
Fs 2,22 8,43 5,48 4,70 11,37 16,76
Fe 1,79 7,14 5,52 521 9,66 14,68
F7 2,19 10,11 8,29 6,34 12,54 17,10
Fs 2,18 9,81 10,46 8,85 12,93 15,49
Fo 1,81 10,19 8,50 7,62 10,16 15,56
Fio 1,80 10,33 7,89 7,20 11,65 15,57
Fi1 1,60 10,52 8,01 7,23 12,55 15,37
Fi2 1,48 8,27 7,39 6,81 12,81 11,23
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5.9. Analise Estatistica dos Ensaios Ceramicos

Neste tépico serdo analisados os resultados d@sosnseramicos obtidos através do
tratamento dos dados pelo planejamento de mistyrelceplanejamento fatorial usando como
ferramenta o Soft Statistic. Os resultados refesert Retracdo Linear, Absor¢cdo de Agua e
Resisténcia Mecéanica a Flexdo sdo apresentadoBabatas | a VI do Anexo-01 e nas Tabelas
VIl a IX do Anexo-05. Os resultados apresentadoSaiaela 5.7 sdo media das quatro medidas
experimentais, apresentadas nos Anexos 01 e 05 eek&fentes as formulagbes que contém

calcita na granulometria de 200#.

5.9.1. Analise Pelo Tratamento de Mistura

Os resultados do planejamento de mistura servi@mocbase para escolha da melhor
area a ser estudada no através do planejamentdalfatdeste Gltimo planejamento sendo
incrementado uma nova variavel denominada de "{pareiria da calcita’. O Anexo-02
apresenta todos os resultados referentes aos mpdgleacdes e percentuais dépBrcentagem
de variacdo explicada pela regressao), obtidosgatejamento de mistura.

O modelo escolhido para representar cada uma dawrigades ceramicas foi o
quadrético. O critério para escolha do modelo t®reo base os valores dé Rue demonstra o
quanto o modelo é representativo, sendo consideadmercentuais de’Rempre superiores a
90%. Todos os modelos e seus respectivbsd® apresentados no Anexo-02, conforme ja
mencionado.

As equacdes que representam a Retracdo Linearrgsiosde Agua e Tengédo de Ruptura
a Flexdo, apds tratamento estatistico, para procdss sinterizacdo a 11%D e modelo

quadratico, sdo respectivamente:

RL =1,320.q - 0,729.c + 3,102.m + 0,657.9.c - 3,86n + 0,007.c.m (5.5)
AA =18,515.q + 23,758.c + 18,242.m - 0,537.9.¢549.9q.m - 7,434.c.m (5.6)
TRF=8,318.q + 12,800.c + 15,224.m + 2,977.9.693.9.m - 3,968.c.m (5.7)

Onde: g, m e ¢ representam respectivamente os peréea@i®uartzo, Mistura Plastica e Calcita.
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As equacdes apresentadas foram originadas usanmodelo quadratico, visto que
apresentou R sempre superior a 0,9. Esses valores foram: 0,9753674 e 0,9017
respectivamente para Retracdo Linear, Absorcdogie & Tencéo de Ruptura a Flexo.

A grande vantagem desse modelo € que se podemr prsveesultados de ensaios
ceramicos para outras formulacdes usando-se ass@&#pI®.5, 5.6 e 5.7. Essas equacdes sdo
limitadas as matérias primas apresentadas neste ss procedimentos aqui desenvolvidos. Tal
limitacdo deve-se ao fato de que matérias primagargilas, que dependendo de sua natureza,
apresentam grandes variacbes de propriedades, b&rramwariam com forme as variaveis do
processo, como pressao de compactacao, taxa deiragoto e patamares de sinterizagdo que
interferem de forma significativa nas propriedafilesis dos produtos ceramicos. Portanto, essas
equacdes podem prever propriedades como RL(%), A&(¥RF(N/mm) para processos onde a
pressao de compactacdo e a curva de sinterizag@o senforme descritos no planejamento
experimental desta tese.

Vejamos um exemplo de como determinar as propredagramicas usando-se as
equacoes apresentadas. Para uma formulacédo cor@®dde Quartzo, 10% de Calcita e 70%
de Mistura Plastica, quais os resultados espefzatasa RL(%), a AA(%) e para a TRE(N/f)f

Substituindo-se o0s percentuais das matérias-prin@asequacdo 5.5 determina-se a

Retracdo Linear:

RL(%) = 1,32x0,2 — 0,729x0,1 + 3,102x0,7 + 0,657x0,2x011.363x0,2x0,70+0,007x0,1x0,7
RL (%) = 2,19%.

Usando o mesmo procedimento para Absorcdo de Adgiensio de Ruptura a Flex&o
respectivamente para as equagdes 5.6 e 5.7, obtém-s

AA(%) = 17,69%
TRF(N/mm?) = 12,60(N/mrf).
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Os resultados dos gréficos ternérios, superficieedposta, obtidos do planejamento de
mistura sdo apresentados no Anexo-03. A figura aptésenta os resultados gréaficos (ternarios
com curvas de isorespostas) onde mostra a evotle&c&stracao Linear com o a sintetizagao das
massas formuladas. Pode-se observar que todassaasvaresentam baixa retragdo, em alguns
casos apresentam até um pouco de expansdo, isg devmatérias-primas como o talco,
presente na mistura plastica, e a calcita que seganliteratura Cava, et al., 2001 o CaO,
produto da decomposicdo da calcita, reage com zpuald pequeno tamanho, e essa reacao
associada a escassez de fase vitrea nessa faem@pukeratura (1120°C +/- 30°C), ira conferir aos
corpos ceramicos uma elevada porosidade e um ogécde dilatacdo térmico elevado,
resultando em produtos com relacéo linear negétixpansao).

A expansdo ocorre para a temperatura de sinteazbgc840°C, apenas para a formulagéo
F., que contem 5% de calcita e 55% de quartzo, confdétignera 5.41(A). Ja na temperatura de
sinterizacdo de 1000°C, como mostra a Figura 5)4H8formulacdessFFs e F apresentaram
retracbes nulage as formulagbesgFFio, Fi1 € R, apresentaram expansdo. A 1060°C, Figura
5.41(C), houve expansdo desde a formulagdaté a formulacdo i Nesta temperatura de
sinterizacao a formulacéag &presentou retragéo linear proxima de zero.

A Figura 5.42 apresenta os resultados dos efedesnthtérias-primas para a Retracéo
Linear pelo modelo quadratico para a temperaturaidierizacdo de 1120°C. O Anexo-04
apresenta todos os gréaficos de pareto estudada te=st. Nesta temperatura de sinterizagéo,
conforme Figura 5.42, observa-se que a misturdigdaé a que apresenta maior contribuicdo
para o aumento da retracdo linear(+28,8), enquguéoa calcita(-21,7) apresenta a segunda
maior contribuicdo mais no sentido contrario aonilstura plastica, contribuindo com a reducéo
da retracéao linear.

Quando se aumenta a temperatura de sinterizac8ervabse que as maiores retragdes
tendem a desloca-se na dire¢cdo da mistura plasticGgye pode ser justificado pela maior
guantidade de fundente na mistura plastica entmstituintes do triaxial. A retracdo linear na
temperatura de sinterizacédo de 1%2(Figura 5.41(D) observa-se que a formulaci@presenta
retracdo proxima de zero, 0 que contribui de fopoaitiva para 0 controle nos processos
industriais. J& a formulacao.Fnessa mesma temperatura, apresenta uma pequesres&o.
Justifica-se pela grande concentracdo de calo#tsepte nessa formulacdo que provoca o efeito
de expansdo, conforme pode ser observado na FagdPaque mostra os efeitos das matérias-

primas na temperatura de 1120°C.
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Retracao Linear- 1180°C - Modelo Quadratico - R?= 09596
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Figura 5.41: Superficie de resposta paraRetracdo Linear — Modelo Quadratico para as
temperaturas de sinterizacdo de: 940°C(A), 10005,Q@50°C(C), 1120°C(D) e 1180°C(E).

Os fornos industriais apresentam dificuldades emtenaa uniformidade de temperatura,
0 que exige do produto ceramico um comportamemo texa de retracdo muito baixa. Por essa
condicdo é importante o desenvolvimento de massg&Emicas que apresente baixa taxa de

retracao linear.
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Figura 5.42: Pareto dos efeitos das matérias-primas para agdettanear pelo modelo

quadratico para a temperatura de sinterizacao 2@°C1

Entre as temperaturas de sinterizagdo de 1120°C8@PQ ocorre uma elevada taxa de
retracdo. Isto ocorre pelo fato de parte dos Oxpesente nas amostrastarem atuando como
fundentes, provocando a retracdo. O efeito nasuiagiies com maiores concentragfes de
guartzo € menor, tal efeito, segundo a literatBiec e Hall, 1949 é devido a quantidade de
silica livre que é maior nessas amostras e quacgadsicado ndo somente da plasticidade, como
também leva a uma baixa retracdo linear. A retréiggar entre 1120°C a 1180°C também pode
ser mais bem entendida quando comparamos os effsitoalcita na sinterizacdo a 1120°C e a
1180°C. Na sinterizacdo a 1120°C a calcita apresemt efeito de reducdo da retracdo(-21,7)
enguanto que na temperatura de sinterizacdo de@l&0a como fundente contribuindo para
um aumento de retragao linear, com efeito postd)).

Na sinterizagdo a 1180°C o segundo maior efeitorddsrias—primas na retracao linear
0 da interacdo quartzo/calcita e o terceiro maiord® quartzo, enquanto que a calcita apresenta
0 quinto maior efeito significativo, conforme poskr observado pela Figura 5.43. O objetivo na
verdade e obter pecas com mesmo tamanho, ou pelsmeom tamanhos dentro das
especificacbes das normas. A dificuldade no comtd# tamanho dos produtos estar mais
associado a taxa de variacdo da retracdo em umimtadealo de temperatura de sinterizacdo do
gue a retracdo medidas em uma dada temperaturaexeonplo: uma formulacéoy Fque
apresenta uma retracdo de 5,15% a %108 de 5,25 a 1180, tem portanto uma taxa de
0,10%/50C, e uma outra formulacéq ue apresenta 1,15% a 130® 2,25% a 115C, sendo
a taxa de 1,00%/8G. Neste caso a formulacdo que apresenta menoulddide para o controle
de processo € a formulacag pois apesar da alta retracao apresentou a meeteodé retracao.
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Figura 5.43: Pareto dos efeitos das matérias-primas para agdettanear pelo modelo

gquadrético para a temperatura de sinterizacéo 8@°C1

Os resultados do planejamento de mistura para @gios de agua sdo mostrados pela
Figura 5.44. As formulacdes com maiores percentlmisalcita sdo as que apresentam maiores
absor¢cbes. O comportamento da absorcdo de agutbrmaslacbes entre as temperaturas de
sinterizacdo de 940°C a 1060°C varia pouco, enquaue de 1060°C a 1180°C ocorre uma
variagdo intensa. Este fendbmeno pode ser justdicedido principalmente a presenca da calcita
gue nas temperaturas iniciais (940°C a 1060°C) mduanassa ceramica, pela decomposicéao,
liberando CQ e criando poros, e aumentando teoricamente aigdades que s6 ndo acontece
devido a atuacdo dos fundentes que se contrap@eoaesso da calcita e atua eliminando os
poros. Nas temperaturas finais, 1120°C e 11809%Ca@, produto da decomposi¢cdo da calcita,
atua como fundente, somando-se a outros fundentas &0 e NaO, que juntos diminuem
bruscamente a absorcédo de agua.

Este fenbmeno também pode ser justificado pelawefdas matérias-primas, conforme
ilustra pelo gréfico de pareto na Figura 5.45. Helgura pode-se observar que a calcita
apresenta maior contribuicdo para a absorcdo da égu quartzo apresenta a segunda maior
contribuicdo. Naturalmente, as formulagbes com reaioconcentracdes de calcita, pela
eliminagcdo do Cg produto de sua decomposicdo, possuem produtos asnmaiores

porosidades.
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Absorcao de Agua 940°C - Madelo Quadratico - R2:0,9674 Absaorcgo de Agua- 1000°C - Modelo Quadratica - R2:0,9799
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Figura 5.44: Absorcédo de Agua - Modelo Quadratico para as teapers de sinterizacdo de:
940°C(A), 1000°C(B), 1060°C(C), 1120°C(D) e 118¥L(

O aumento na temperatura de sinterizacao provocafeio de reducdo da absorcao de
agua de forma diferenciada em cada regido do atjagonforme mostrou a Figura 5.44. Na
regido rica em mistura plastica, que apresentatitginges com maior numero de fundentes, o
efeito da temperatura provoca uma alta taxa decé&dula absorcdo, como por exemplo, a
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formulacdo I que apresenta absorcdo de agua de 18,28%°@,Higura 5.44(A) para 3,75% a
1180°C, Figura 5.44(D), devido ao efeito dos fundenkEsentanto para massas formuladas com
maio quantidade de calcita, como por exemplo, editacdo b, observa-se que a absorcdo
inicialmente aumenta com o aumento da temperateraimterizacdo, variando de 23,16% a
94(°C, Figura 5.44(A), para 25,73% a 1060 Figura 5.44(C), depois inicia-se o processo de
reducdo, chegando a uma absorcdo de 15,71% 8CL186b ocorre porque para as temperaturas
menores apenas houve a saida dg €00decomposicdo da calcita dando origem as p@iabessil
e em temperaturas maiores, como por exemplo, 1120PG36C os fundentes j4 comecaram a
fazer efeito, inclusive o CaO produto da calciteduzindo no entanto a porosidade e
consequentemente a absorcdo de agua. De acordas@specificacdes das normas técnicas
(ABNT - NBR 13818 / ISO 1300% as pecas ceramicas sinterizadas para revestimenbso
(BIIl) devem apresentar AA > 10%. Por esse critéindas as formulagdes para as temperaturas
de sinterizacdo de 1060°C e 1120°C atendem, gnmaeratura de 1180°C apenas as formulacdes
com maiores concentracOes de quartzo e calgta,de  a k,, apresentam porosidade dentro
das especificacdes (A>10%).

Os resultados do planejamento de mistura parasadete ruptura a flexao, sdo mostrados
pela Figura 5.46. De acordo com as especificacaesndrmas técnica®\BNT-NBR 13818 /
ISO 13006 a resisténcia mecanica para revestimento porese dtingir valor superores ou
igual a 15MPa.

p=,05

CALCITA 107,7
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MASSA PLASTICA 53,92929

QM 2,505637
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-20 0 20 40 60 80 100 120
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Figura 5.45: Pareto dos efeitos das matérias-primas para a édscde Agua pelo

modelo quadratico para a temperatura de sintezagd 120°C.
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Figura 5.46: Tensao Ruptura a Flexdo - Modelo Quadratico pataraperaturas de sinterizacdo
de: 940°C(A), 1000°C(B), 1060°C(C), 1120°C(D) e QAB(E).

Os resultados para as pecgas ceramicas sinterinadagmperaturas de 940°C a 1060°C
apresentaram valores de resisténcia mecanica sanfpriores a 15MPa. Ja as formulacdes
sinterizadas na temperatura de 1120°C apresentagides com valores superiores a 15MPa,
conforme pode ser observado através da Figura[®.46essa temperatura de sinterizacdo a

regido proxima a formulacdo Bpresenta valores na faixa de 15MPa, todo o testinfigura

Galdino, José Nildo Abril/2010 / PPGEQ / UFRN



Resultados e Discussdes 116

ternaria apresenta valores de resisténcia mecamiedores a esse valor. Na temperatura de
sinterizacdo de 1180°C a regido proxima a formolagd apresenta valores de resisténcia
mecanica inferiores a 15MPa, todo o restante da8a® do triaxial apresentam resisténcias igual
ou superior a esse valor.

As Figuras 5.47 e 5.48 apresentam respectivameanggadicos de pareto com os efeitos
das matérias-primas para a resisténcia mecanitex@fnas temperaturas de sinterizacdo de
1120°C e 1180°C. Conforme as figuras a misturdigdag a que apresenta o maior efeito sobre a
resisténcia mecanica. Esse fendbmeno pode ser &dpligelo percentual de materiais fundentes
(Feldspato) presente na mistura plastica que é aestapelas matérias-primas Argila MC(60%),
Argila ST(30%) e Talco(10%). A Argila MC apresenten percentual teérico de feldspato de
6,94% e a Argila ST apresenta um percentual d&/g,48nforme foi mostrado pela Tabela 5.1.

Na temperatura de sinterizacdo de 1120°C, confdfigera 5.47, a mistura plastica
apresenta o maior efeito sobre a resisténcia meEmaséguida pela calcita e em terceiro pelo
guartzo. Os efeitos das interacdes combinadasumiptastica/quartzo e mistura plastica/calcita)
entre as matérias-primas apresentam efeitos bporem negativo para a resisténcia mecanica.
J& na sinterizacdo a 1180°C, Figura 5.48, a maastica também apresentou o maior efeito e a

calcita e o quartzo apresentaram efeitos aproxisado

p=05
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Figura 5.47: Pareto dos efeitos das matérias-primas para at®sss Mecanica a Flexao

pelo modelo quadratico para a temperatura de gaggio de 1120°C.
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Figura 5.48: Pareto dos efeitos das matérias-primas para at®ess Mecanica a Flexao

pelo modelo quadratico para a temperatura de gaggio de 1180°C.

5.9.2. Analise Fatorial

As formulagdes escolhidas para o estudo pelo Rlarejto Fatorial foram definidas com
base nos resultados do Planejamento de Misturag @sdpontos escolhidos devem estar
proximos ou dentro dos parametros tecnologicodiels pelas normas técnicd$BR 13818 /
ISO 1300§. As formulagbes com valores fora das especifieguda norma tem a possibilidade
de enquadramento com a introducdo de outras vaj&a@mo a granulometria da calcita, que
podem melhorar as propriedades do produto ceramiogranulometria do carbonato calcita,
variou em trés diferentes distribuicbes granuloitgtrO critério para definir as melhores
formulagbes foram as seguintes: Menor taxa de €&ralinear, com a finalidade de
proporcionar o melhor controle dimensional dos ptosl, Absor¢édo de Agua superior a 10% e
Tensdo de Ruptura a Flexdo superior ou igual araRl/ para ser enquadrado como produto
poroso (Blll), segundo as norma¢BR 13818 / ISO 13006

Os pontos selecionados séo apresentados na Fig®raAs retas destacadas no triaxial
dessa Figura apresentam trés retas, onde cada elasm abrresponde a uma das massas ou
matéria prima constante e a variacdo das outras thaérias primas e/ou massa. A reta
correspondente as formulacdeseH apresenta percentual de calcita constante cormgaaride
guartzo e mistura plastica, a reta formada poe s, apresenta mistura plastica constante e
variacdo de quartzo e calcita, ja a reta repredanpalas formulacbess,FF e F, apresenta
guartzo constante e variacao de calcita e mistastiga.
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Figura 5.49: Triaxial com a regiao escolhida para estudo pelagghmento fatorial.

5.9.2.1. Andlise Fatorial para ke F;

Na andlise fatorial entre as formulacbeseFFk a concentracdo de calcita permanece
constante e igual a 10% ao longo da linha quedsgduas formulacdes, conforme Figura 5.49. A
formulacéo k apresenta um percentual de 10% a mais de miskastica e 10% a menos de
guartzo em relagéo a formulacap F

Os resultados foram obtidos usando o pacote cowipot Basic Statistic versdo 5.1,
para tratamento dos resultados usando planejarfaat@l, conforme ja apresenta no Capitulo-4
(Planejamento Experimental). As formulagbes foradifccadas de -1 e +1, respectivamente
para as formulagcbes E F. As tabelas com os dados de entradas e os restBad apresentadas
no Anexo-05 e as figuras com os resultados dasrftipse de respostas sao apresentados no
Anexo-06.
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A Figura 5.50(A) mostra a variacdo da retracaoalingara as formulacdes E 5 com
calcita na granulometria de 200# para as tempesatentre 940°C e 1180°C. Para maiores
temperaturas maiores séo as retracoes, logicanfeng¢racao € ligeiramente maior na regidao da
formulacéo &, que pode ser justificado por essa formulacéosaptar 10% a menos de quartzo e
10% a mais de mistura plastica em relacdo a fogéolds. Ja a Figura 5.50(B) apresenta a
variacdo da retracdo linear para as formulac@es I sinterizadas na temperatura de 1120°C
com calcita nas granulometrias de 100#(-1), 200#(0325#(+1). Verifica-se que tanto a
formulacdo k quanto a Fapresentam um incremento pequeno de retracdo ccamagdo da
granulometria da calcita e que ocorre uma leveé&ecid de diminuicdo da retragdo para massas
com calcita na granulometria mais fina (325%#).

A Figura 5.51(A) mostra a variacdo da absorcaogue ara as formulacdes & Fs com
calcita na granulometria de 100# e a Figura 5.5p@Ba a calcita na granulometria de 325# para
temperaturas de sinterizacdo entre 940°C e 118DfGerva-se que a absorcdo de agua é
levemente maior para as formulacdo com calcitaraauipmetria mais fina, provavelmente o
namero de poros conectaveis para formulacfes cdritacéina seja maior que as formulacdes

com calcita na granulometria mais grossa.

(B}
; =R

o118 8 2093
= ¢ =
B2 | B b B 223
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=5 2,156 g 2k ] 2.367
[ 2566 % 1!' [ 2436
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Figura 5.50: Superficies de respostas para a Retracdo Lineax®b)as formulacdes,F1) e
Fs(-1) e as temperaturas de sinterizacdo com calaigranulometria de 200#(A) e a variacdo das

formulagbes com a variagdo da granulometria dataglara sinterizacdo a 1120°C(B).
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Figura 5.51: Superficies de respostas para a AA(%) com as texypas de sinterizacdo versos
formulagbes K+1) e k5(-1) com a calcita na granulometria de 100#(A) 843B).

Os resultados de superficie de resposta para stéresa mecanica a flexdo néo foi
significativo, ndo houve uma tendéncia légica qebacionasse as formulacbes com a
granulometria do carbonato e as temperaturas terigacdo. Os resultados de resisténcia para a
analise fatorial sdo apresentados no Anexo — O&oeresumidos na Tabela 5.8 (resultado da
média de quatro ensaios). A Figura 5.52 mostrdagde da retragcdo linear com a granulometria
da calcita e a temperatura de sinterizacdo. Nadeahpa de sinterizacéo entre 940°C e 1060°C,
para as formulacdes,Fe F, houve um leve decréscimo da resisténcia mecaggcaya
sinterizacdo entre 1060 e 1180°C houve um fortecoreento da resisténcia mecéanica a flexdo. O
decréscimo da resisténcia entre 940°C e 1060°C smdexplicado pela decomposi¢ao da calcita
presente nessas formulagbeseHs, que esta presente com 10% em massa de calciéanbas
as formulacdes. J& nas temperaturas de sinterizéedd60°C a 1180°C o CaO, produto da
decomposicdo da calcita, atua juntamente com outrodentes aumentando fortemente a
resisténcia mecanica, conforme mostra a Figura. 5.6dmportamento semelhante pode ser
observado pela Figura 5.53 para as formulacéeBsfe F, também devido ao carbonato calcita
gue compde 15% em massa para a formulagé® Z0% para as formulacdeg & k. Nao foi
constatado efeito da granulometria da calcita salmesisténcia mecéanica dos corpos ceramicos,
nao houve uma sequéncia légica de crescimento @éstemo da resisténcia com a mudanca da
granulometria, conforme pode ser observado petpag#s 5.52 e 5.53 e é confirmado pela Figura

5.54, onde apresenta os gréficos da resisténciaactemperatura de sinterizacdo pafacém
calcita a 100#, 200# e 325#.
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Tabela 5.8 Resisténcia mecéanica a flexdo para diferentepdeaturas, massa formulad
calcita nas granulometrias de 100#, 200# e 325%#.

Temperatura(°®C) Granulometria

Formulagbes

Fa Fs F7 Fs Fg
100# 8,54 8,51 8,50 10,04 9,99
940°C 200# 7,24 8,85 8,68 9,91 10,04
325# 10,13 8,73 9,19 9,76 10,57
100# 7,76 7,03 7,80 9,41 9,51
1000°C 200# 6,53 7,03 6,83 9,34 9,64
325# 9,19 8,51 8,35 9,60 10,15
100# 8,08 7,53 7,12 7,75 8,54
1060°C 200# 7,03 6,69 5,98 7,02 8,32
325# 9,61 7,79 8,35 7,83 9,29
100# 13,61 12,36 11,21 12,88 11,84
1120°C 200# 13,11 12,64 11,08 12,61 11,64
325# 16,39 12,90 12,77 12,64 12,52
100# 18,65 17,20 15,47 16,73 14,85
1180°C 200# 19,35 18,22 15,91 16,34 15,46
325# 20,28 18,16 17,59 16,43 16,36
Z:I .
T
E
= 15
E Legenda:
‘E O Fi- 1002
i B Fy- 2002
. - O Fs- 325%
LE o Fg- 100#
= W F5- 2002
'E g F5- 3252
E
a - T
o400 T 1080 11209C a0

Temperatura [(°C)

Figura 5.52: Mostra a variacdo da resisténcia mecanica com pet@tura de sinterizagdo para

as formulacdes e ks com calcita nas granulometrias de 100#, 200# ¢.325
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B

Legenda:

F+-100%
F7-200%
F7 - 325%
Fg - 1002
Fg - 200%
Fg - 325%
Fo - 100=
Fg - 200#%
Fg - 325&

5 i
= o
L L

HE O B0 B 003 O

Resisténcia Mecinica & Flexiic (N/mm2)
T

B40°C 1000+C 10a0eC 1120°C R
Temperatura (%)

Figura 5.53: Mostra a variacdo da resisténcia mecanica com pet@tura de sinterizagdo para

as formulacdes#4-F; e Fy com calcita nas granulometrias de 100#, 200# &.325

Legenda:
BFs-1002
BF7- 2008
OF7-325&

Resisténciz Mecdnica & Flexio (N/mm2)

5809C 1000 1080°C 11209C 1180°C
Temperatura (9C)

Figura 5.54: Mostra a variacdo da resisténcia mecanica com petietura de sinterizacao para a
formulagéo F-com calcita nas granulometrias de 100#, 200# &.325
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5.9.2.2. Andlise Fatorial com as Formulacbes e K

Na analise fatorial entre as formulacogseHs a mistura plastica permanece constante e
igual a 60% ao longo da linha que liga as formutack e F. Fazendo um comparativo dessas
formulagbes observa-se que a formulacgmpresenta 30% em massa de quartzo e 10% do
carbonato calcita, enquanto que a formulagiapfesenta 20% calcita e 20% de quartzo. Desta
forma a formulagcéo Fapresenta 10% mais de quartzo e 10% a menos d&aaaic relagdo a
formulacdo B Os resultados foram obtidos usando o pacote c@tipnal Basic Statistic
versao 5.1, para tratamento dos resultados usdadejgmento fatorial, conforme ja discutido no
Capitulo-4 (Planejamento Experimental). As formdks; foram codificadas de -1 e +1,
respectivamente para as formulacoee F. As tabelas com os dados de entradas e os ressiltad
sdo apresentadas no Anexo-05 e as figuras comsoladons das superficies de respostas sao
apresentados no Anexo-06.

A Figura 5.55(A) mostra a variacdo da retracdoalinmra as formulacdes E 5 com
calcita na granulometria de 200# para as tempastlg sinterizacdo entre 940°C e 1180°C e a
Figura 5.55(B) para a variacdo da granulometrieali@ta na sinterizacdo a 1120°C.

A retracado é ligeiramente maior na regido da foagéd 5 em relacdo a formulacd.Hsso se
deve principalmente a diferenca de calcita entfermsulacdes, onde a formulacagdpresentar
10% a mais de calcita em relacao a formulagdque segundo a literatur@dva, et al., 20010
CaO, produto da decomposicéo da calcita, reageqe@amzo de pequeno tamanho, e essa reagéo
associada a escassez de fase vitrea nessa faem@pukeratura (1120°C +/- 30°C), ira conferir aos
corpos ceramicos uma elevada porosidade e um ogécde dilatacdo térmico elevado,
contribuindo para a diminuicdo da retracdo. Em ardmformulacdes quanto mais fina for a
granulometria da calcita maior sera a retraca@fineonforme a Figura 5.55(B). A diferenca de
retracdo entre as duas formulacdes tem o mesmooctanento em qualquer granulometria.
Sempre a retracdo € menor na formulacdo com maiantigade de calcita, conforme ja
justificado. Para a granulometria de 100#(-1), smosa retracdo linear da formulacag &
aproximadamente 1,7% enquanto a da formulagigue apresenta 10% a mais de calcita, é de
aproximadamente 1,2%, ja para as formulacdes ctntacaa granulometria de 325#(+1), fina, a
formulacdo E apresenta uma retracdo de aproximadamente 2,6%farmalacédo E de
aproximada 2,3%. A Figura 5.56(A) mostra a variagd@bsorcao de agua para as formulacées

Fs e s com calcita na granulometria de 100# e a Figusé(B) para a calcita na granulometria
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de 325# para temperaturas de sinterizacdo ent®C9d@180°C. Observa-se forte semelhanca
entre as superficies de resposta para as duasadjgisso significa ndo houve mudanca
significativa da absor¢cdo com a granulometria deitea A formulacao k que tem 10% a mais

de calcita em relacdo a formulacap &presenta sempre maior absorgédo de agua.

(B)
O A
0388] 1724
B oie 7 g = 13;02
w5 B 0614
* 1122 i 1808
: __ " 5o 1,725
: =HALE =
2 L § i 2042
z 632 B 2 201
s |20 ) =
B o | EE 250
M 4142 T ~5=" | Il 2677
B above | B oF / = i
4 P __ Qg@sﬂ' I =hove
%f?:% o amT e

Figura 5.55: Superficies de respostas para a variacdo da Rettawgear(%) com as formulacdes
Fs(+1) e 5(-1) versos temperaturas de sinterizacédo paratzalai granulometria de 200#(A) e a
variacéo das formulacgdes versos granulometria lddacpara sinterizagao a 1120°C(B).

B 5 20
B ;s
. 2402
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Figura 5.56: Superficies de respostas para a Absorcdo de Agued®h)as temperaturas de

sinterizacdo pras formulacdeg(+Ll) e Kk(-1) com calcita nas granulometrias de 100#(A) e
325#(B).
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5.9.2.3. Analise Fatorial com as Formula¢cbesH~ e R

Na analise fatorial entre as formula¢desHr e F 0 quartzo permanece constante e igual
a 30% ao longo da linha que liga as formulacdee k. A formulacdo F apresenta 30% em
massa de quartzo, 10% do carbonato calcita e 60%nideira plastica. Enquanto que a
formulacéo r apresenta 30% de quarto, 15% calcita e 55% miglésdica, ja a formulacao F
apresenta 30% de quarto, 20% calcita e 50% miglastica. Desta forma podemos considerar
gue a formulacdo sFé rica em mistura plastica, dentre as formulacdesistura plastica e
substituido parcialmente pela calcita de 5% emG%oaesultados foram obtidos usando o pacote
computacionaBasic Statisticversao 5.1, para tratamento dos resultados usaladejamento
fatorial, conforme ja discutido no Capitulo-4 (Rigamento Experimental). As formulacfes
foram codificadas de -1, 0 e +1, respectivamentz gaformulacdessF~ e k. As tabelas com
os dados de entradas e os resultados séo apresentadnexo-05 e as figuras com os resultados
das superficies de respostas no Anexo-06.

A Figura 5.57 apresenta as superficies de resppatasa variacdo da Retracdo Linear(%)
com as formulacdessfFl), F(0) e k(+1) com calcita na granulometria de 200#(A) e as
temperaturas de sinterizacdo, e a variacdo dasufagoes com a variacdo da granulometria da
calcita para sinterizagdo a 1120°C(B). Observatge riio houve mudancas significativas da
retracdo linear com o tipo de formulacdo, conforfigura 5.57(A). Evidencias desse
comportamento ja tinha sido observado na andlismigteira para as formulacdes sinterizadas a
1120°C onde houve pouca variacao da retracao levees as formulacbes,H~ e Fk, conforme
Figura 5.41(D) e também houve similaridade nosltasdos de resisténcia mecanica a flexao para
as formulagbes com calcita na granulometria de 20Ginterizadas a 1120°C com valores
préximos a 12N/mm conforme foi apresentado pela Figura 5.46(D).\aum leve crescimento
da retracao linear para as formulacdes com cateitgranulometria de 100#, conforme Figura
5.57(B). A Figura 5.58(A) mostra a variacdo da af@o de agua para,H~ e Fy com calcita na
granulometria de 100# e a Figura 5.58(B) para a&itaalna granulometria de 325# para
temperaturas de sinterizacdo entre 940°C e 11808G. houve mudanca da retragdo com a
variacao do tipo de formulacéo, por exemplo, a efdsoda formulacéosFa 1120°C e similar a
da formulacdo fnessa mesma temperatura, tanto para formulacéesaloita na granulometria
de 100#, quanto com calcita a 325#. O decréscinregisténcia entre 940°C e 1060°C pode ser

explicado pela decomposicao da calcita presentearfesmulacao £(35%), muito semelhante
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aos resultados ja apresentados para as formulackn Fs e k, pelas Figuras 5.52 a 5.54. Ja nas
temperaturas de sinterizacdo de 1060°C a 1180°&Qy produto da decomposicdo da calcita,
atua juntamente com outros fundentes aumentantknfente a resisténcia mecanica, conforme
mostra a Figura 5.52, para as formula¢bgse Fs. Comportamento semelhante, com maior
intensidade devido a maior concentracdo de cakstado 15% em massa para a formulagé® F
20% para as formulacdes &k, pode ser observado pela Figura 5.53.

(A) (B)

(1] WS

[lary=d

Figura 5.57: Superficie de resposta mostrando a variacdo daaddetrLinear(%) com as
formulagbes K-1), F(0) e k(+1) com calcita na granulometria de 200#(A) eeaspteraturas de
sinterizacdo, e a variacdo das formulacdes comriacg@a da granulometria da calcita para
sinterizacdo a 1120°C(B).
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Figura 5.58: Superficie de resposta para a Absorcido de Agua(@s) tamperaturas de
sinterizacdo de 940°C a 1180°C com as formulacéesl)ik F(0) e Rk(-1), com calcita na
granulometria de 100#(A) e 325#(B).
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6. Conclusoes

Os resultados desse trabalho mostraram que, podétse produtos ceramicos para
revestimento poroso (BIIl) com as altas concengagie calcita mantendo-se as propriedades
exigidas em normas técnica e que a granulometriaadoonato calcita pode ser usada como
parametro de ajuste para as propriedades ceramigas pode-se empregar equacdes modelos,
conforme a apresentada nesta tese para preveopdgedades finais dos produtos ceramicos,
antes mesmo que as mateérias-primas entre no poopesgutivo. Desta forma pode-se evitar
desperdicios durante o processo de producao.

Das matérias-primas usadas no desenvolvimento dsasigara revestimento poroso,
pode-se concluir que:

v As argilas MC e ST apresentaram relacao silicafalrde 1,89 e 3,43 respectivamente,
sendo superior a relacdo tedrica da caulinita J1 dvidenciando a presenca de silica livre, e
conseqientemente diminuindo a plasticidade daaarg@indo a argila MC mais plastica quando
comparado com a ST,;

v'As argila MC e ST apresentaram baixos teores delefules, o que dificulta sua
sinterizacdo, sendo confirmado pela elevada temparale fusdo dessas argilas (1432°C e
1346°C) respectivamente. A argila MC, embora teapeesentado maior teor de fundentes,
apresentou temperatura de fusdo superior, devidmaior teor de Oxido de aluminio na sua
COMPOSIcao;

v' O difratograma de raios-X das argilas apresentoospiaracteristicos das fases cristalinas:
caulinita , ilita, montmorilonita, feldspato e gtzar. O argilomineral predominante € a caulinita,
evidenciado pelos seus picos caracteristicos lastaensos e de forma bem definida;

v' O difratograma de raios-X para a Calcita apreseitaxdes caracteristicas do Ca{#do
guartzo. Esse ultimo apresenta-se em pequenadapdes de 2% de quartzo;

v O difratograma de raios-X do Talco apresentou picaisicteristicos do talco alem de

pequenas impurezas de dolomita e caulinita.

Para as matérias-primas depois de formuladas sa&cd40°C e sinterizadas nas

temperaturas de 940°C a 1180°C, concluir-se que:
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v' A resisténcia mecanica nos corpos secos a 110°@yaasas formuladas com maiores
teores de Quartzo e de Calcita apresentam baixstéresa e chega a inviabilizar o uso de
formulacBes comode F, com resisténcia abaixo de 2,50N/m@s difratogramas de raios-X
das formulacdes;Fe F nas temperaturas de sinterizagdo superior a 10@9%aram a presenca
das fases cristalinas de Anortita, Wolastonitauartgo como fase remanescente. Essas fases
exerceram grande influéncia sobre as propriedadesamtas da massa ceramica sinterizada.
Verificou-se que a medida que as fases cristab@asformadas com o aumento da temperatura
de sinterizacdo, a tenséo de ruptura a flexao algos de prova aumentava. As fases cristalinas
também contribuiram para a melhoria a estabilid#ideensional da massa ceramica durante a
sinterizagao;

v' A porosidade das formulacdes, s, 7 e R2 nas temperaturas de 1000°C, 1120°C e
1180°C, foram observadas através das micrografitisias com o auxilio do microscépio
eletrénico de varredura. Observando;an& granulometria de 200# da calcita, percebe-seaqu
porosidade diminui com o aumento de temperatumgwelmente, devido a formacédo de novas
fases cristalinas. Comparando @ Iz e R, na temperatura de 1120°C e granulometria de 200#
de calcita, observa-se que a porosidade diminuiedida que o teor de massa plastica na
formulacdo aumenta, e o da calcita diminui. Pootaatporosidade diminui na seguinte ordem,
Fi1» > F3 > F;. Comparando a formulacag Ras granulometrias de 100# e 325# de calcita na
temperatura de 1120°C, observa-se que a porosideder e mais homogénea para formulacéo
com calcita na granulometria fina(325#) e apresqmieos grandes e heterogéneos para
granulometria grossa(100#). Quanto maior a areecégmm do material maior a sua reatividade,
portanto, maior a probabilidade de formar fasestaimas.

v As formulagBes estudadas nas temperaturas de 941000°, 1060°C e 1120°C
apresentaram boa estabilidade dimensional, conmtegal@riando de negativo préximos de zero

até valores préximos a 2%, e absorcao de agualaesgroximos a 10% até 23%.

A utilizacdo da técnica de andlise de experimentmsstrou eficaz no que se refere a
formulagdo de massas ceramicas para revestimemtsqyopois as superficies de respostas
obtidos no planejamento de mistura e no planejaméatorial permitiram uma melhor
compreenséao das influencias das matérias-primagrashalometria da calcita, e da temperatura
de sinterizacdo, no comportamento das respostasndssas formuladas, desta forma pode-se

chegar as seguintes conclusoes:
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v A diminuicdo da granulometria da calcita provocou leve aumento na Absorcao de agua
para formulacdo com a mesma concentracdo dessenatshmantendo praticamente inalterados
os resultados de retracao linear e resisténciamuoeca

v' As massas formuladas, ap6s temperaturas de sag@ozle 1120°C, atingem valores de
resisténcia adequado para ser usado nos processagedtimento poroso.

v' O quartzo e a calcita contribui para o aumentold®rgao de agua dos corpos ceramicos
para temperaturas de sinterizacdo de até 1060%€mpoos processos de sinterizagdo acima
dessa temperatura a calcita passa a atuar comenfiegndontribuindo para a diminuicdo da

absorcéo de agua a para o aumento da resisténcéaicee

O modelo apresentado s6 tem validade para procqasasbedeca a curva de sinterizagédo
com patamar em 1120°C com as matérias-primas qaastipresentadas e usadas neste trabalho
de tese, isso devido ao fato de que as argilasean caracteristicas muito variadas. Ja para a
calcita e o quartzo podem ser aplicado o modelonmoegue seja outra matéria-prima, pela
estabilidade das caracteristicas desse tipo deialate
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Tabela I: Dados do tratamento de mistura para os resultagl@nshios ceramicos para queima
com patamar em 110.

Formulacbes M. Plastica Quartzo(%) Calcita(%) RL(%) TRF

N2  Cod. (N/mm?)
1-1 R 75% 20,0% 5,0% 0.12 2,58
2-1 [ 60% 35,0% 5,0% 0.10 2,21
3-1 3 45% 50,0% 5,0% 0.03 1,54
4-1 R 70% 20,0% 10,0% 0.13 2,51
5-1 =5 60% 30,0% 10,0% 0.10 2,16
6-1 R 50% 40,0% 10,0% 0.04 1,75
7-1 F 55% 30,0% 15,0% 0.08 2,11
8-1 R 60% 20,0% 20,0% 0.08 2,18
9-1 R 50% 30,0% 20,0% 0.05 1,81
10-1 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.07 1,77
11-1 h1 50% 25,0% 25,0% 0.04 1,55
12-1 h2 45% 20,0% 35,0% 0.02 1,45
1-2 R 75% 20,0% 5,0% 0.11 2,62
2-2 R 60% 35,0% 5,0% 0.07 2,31
3-2 R 45% 50,0% 5,0% 0.00 1,71
4-2 B 70% 20,0% 10,0% 0.12 2,58
5-2 =3 60% 30,0% 10,0% 0.08 2,18
6-2 R 50% 40,0% 10,0% 0.04 1,81
7-2 F 55% 30,0% 15,0% 0.09 2,18
8-2 R 60% 20,0% 20,0% 0.09 2,15
9-2 R 50% 30,0% 20,0% 0.08 1,94
10-2 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.03 1,83
11-2 h1 50% 25,0% 25,0% 0.02 1,65
12-2 h2 45% 20,0% 35,0% 0.00 1,48
1-3 R 75% 20,0% 5,0% 0.09 2,62
2-3 R 60% 35,0% 5,0% 0.06 2,25
3-3 3 45% 50,0% 5,0% 0.05 1,46
4-3 R 70% 20,0% 10,0% 0.08 2,51
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5-3 F 60% 30,0% 10,0% 0.09 2,25
6-3 Fs 50% 40,0% 10,0% 0.05 1,82
7-3 F 55% 30,0% 15,0% 0.10 2,23
8-3 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.10 2,21
9-3 R 50% 30,0% 20,0% 0.09 1,72
10-3 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.06 1,78
11-3 h1 50% 25,0% 25,0% 0.00 1,58
12-3 h2 45% 20,0% 35,0% 0.02 1,51
1-4 R 75% 20,0% 5,0% 0.10 2,78
2-4 R 60% 35,0% 5,0% 0.08 2,37
3-4 R 45% 50,0% 5,0% 0.06 1,44
4-4 R 70% 20,0% 10,0% 0.10 2,45
5-4 Fs 60% 30,0% 10,0% 0.08 2,29
6-4 Fs 50% 40,0% 10,0% 0.03 1,76
7-4 F 55% 30,0% 15,0% 0.07 2,25
8-4 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.07 2,17
9-4 F 50% 30,0% 20,0% 0.10 1,78
10-4 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.04 1,83
11-4 R 50% 25,0% 25,0% 0.03 1,62
12-4 h2 45% 20,0% 35,0% 0.03 1,49
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Tabela II: Dados do tratamento de mistura para os resultaelenshios ceramicos para queima
com patamar em 940.
Formulacbes M. Plastica Quartzo(%) Calcita(%) RL(%) AA(%) TRF

N®  Cod. (N/mm?)

1-1 R 75% 20,0% 5,0% 0.14 18.83 5.97
2-1 [ 60% 35,0% 5,0% 0.03 17.60 4.50
3-1 R 45% 50,0% 5,0% -0.02 1841 3.19
4-1 F 70% 20,0% 10,0% 0.22 17.93 9.60
5-1 Fs 60% 30,0% 10,0% 0.16  18.57 8.30
6-1 Fs 50% 40,0% 10,0% -0.01 18.96 6.89
7-1 F 55% 30,0% 15,0% 0.18 19.10 10.04
8-1 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.26  19.09 9.84
9-1 Fo 50% 30,0% 20,0% 0.09 19.88 10.32
10-1 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.02 20.84 10.20
111 h1 50% 25,0% 25,0% 0.20 21.50 10.74
12-1 h2 45% 20,0% 35,0% 0.25 23.61 8.20
1-2 R 75% 20,0% 5,0% 0.13 1831 5.40
2-2 [ 60% 35,0% 5,0% 0.03 17.73 4.54
3-2 R 45% 50,0% 5,0% -0.01 18.58 3.10
4-2 Fs 70% 20,0% 10,0% 0.23  18.05 9.44
5-2 K 60% 30,0% 10,0% 0.15 18.28 8.67
6-2 K 50% 40,0% 10,0% 0.01 18.75 7.66
7-2 F 55% 30,0% 15,0% 0.18 18.95 10.66
8-2 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.25 18.83 10.07
9-2 R 50% 30,0% 20,0% 0.10 19.92 10.54
10-2 Fo 45% 35,0% 20,0% -0.01 21.08 10.20
11-2 R1 50% 25,0% 25,0% 0.18 21.90 10.52
12-2 h2 45% 20,0% 35,0% 0.24  23.60 8.78
1-3 R 75% 20,0% 5,0% 0.15 18.11 5.91
2-3 [ 60% 35,0% 5,0% 0.04 1794 4.25
3-3 R 45% 50,0% 5,0% 0.02 1854 3.50
4-3 R 70% 20,0% 10,0% 0.21 17.95 5.97
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5-3 F 60% 30,0% 10,0% 0.17 18.20 9.00
6-3 Fs 50% 40,0% 10,0% 0.02 18.98 8.43
7-3 F 55% 30,0% 15,0% 0.17 18.84 6.80
8-3 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.25 19.14 10.35
9-3 R 50% 30,0% 20,0% 0.08 19.96 9.50
10-3 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.01 21.12 10.36
11-3 h1 50% 25,0% 25,0% 0.21 21.60 10.25
12-3 h2 45% 20,0% 35,0% 0.25 23.51 10.62
1-4 R 75% 20,0% 5,0% 0.12 18.40 8.27
2-4 R 60% 35,0% 5,0% 0.05 17.22 5.76
3-4 R 45% 50,0% 5,0% -0.03  18.72 3.90
4-4 R 70% 20,0% 10,0% 0.25 17.50 4.00
5-4 Fs 60% 30,0% 10,0% 0.18 18.67 9.42
6-4 Fs 50% 40,0% 10,0% 0.01 18.49 8.31
7-4 F 55% 30,0% 15,0% 0.15 18.74 7.20
8-4 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.24 19.27 9.38
9-4 F 50% 30,0% 20,0% 0.08 19.81 9.81
10-4 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.02 20.71 9.53
11-4 R 50% 25,0% 25,0% 0.19 21.57 10.65
12-4 h2 45% 20,0% 35,0% 0.24 23.70 10.19
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Tabela Ill: Dados do tratamento de mistura para os resultaglesashios ceramicos para queima
com patamar em 1080.
Formulacdes M. Plastica Quartzo(%) Calcita(%) RL(%) AA(%) TRF

N  Cod. (N/mm?)

1-1 R 75% 20,0% 5,0% 0.33 17.18 6.52
2-1 B 60% 35,0% 5,0% 0.19 17.23 4.50
3-1 R 45% 50,0% 5,0% -0.05 17.84 3.47
4-1 B 70% 20,0% 10,0% 0.38 16.54 8.56
5-1 K 60% 30,0% 10,0% 0.08 17.29 5.73
6-1 R 50% 40,0% 10,0% -0.09 18.09 5.52
7-1 F 55% 30,0% 15,0% -0.07 19.01 8.41
8-1 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.03 19.78 10.26
9-1 R 50% 30,0% 20,0% -0.22  21.08 9.10
10-1 Fo 45% 35,0% 20,0% -0.28 21.76 7.93
11-1 F1 50% 25,0% 25,0% -0.22 22.20 8.15
12-1 h2 45% 20,0% 35,0% -0.33  26.33 7.39
1-2 R 75% 20,0% 5,0% 032 17.38 6.95
2-2 [ 60% 35,0% 5,0% 0.18 17.04 4.63
3-2 R 45% 50,0% 5,0% -0.06 17.81 2.95
4-2 R 70% 20,0% 10,0% 0.35 16.58 8.12
5-2 (35 60% 30,0% 10,0% 0.07 17.64 5.37
6-2 R 50% 40,0% 10,0% -0.10 18.30 5.76
7-2 F 55% 30,0% 15,0% -0.09 19.56 8.11
8-2 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.02  19.59 10.46
9-2 R 50% 30,0% 20,0% -0.17  21.30 8.33
10-2 Fo 45% 35,0% 20,0% -0.29  21.63 8.01
11-2 F1 50% 25,0% 25,0% -0.23 2251 8.01
12-2 Fo 45% 20,0% 35,0% -0.31  26.19 7.34
1-3 R 75% 20,0% 5,0% 029 17.48 6.52
2-3 R 60% 35,0% 5,0% 020 1754 4.57
3-3 R 45% 50,0% 5,0% -0.07 17.85 3.06
4-3 B 70% 20,0% 10,0% 0.37 16.96 6.52
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5-3 K 60% 30,0% 10,0% 0.08 17.39 8.85
6-3 Fs 50% 40,0% 10,0% -0.08 17.85 5.30
7-3 F 55% 30,0% 15,0% -0.10 18.92 5.77
8-3 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.01 19.73 8.48
9-3 R 50% 30,0% 20,0% -0.22 21.52 10.89
10-3 Fo 45% 35,0% 20,0% -0.26 21.91 8.34
11-3 h1 50% 25,0% 25,0% -0.20 2281 7.93
12-3 h2 45% 20,0% 35,0% -0.30 26.32 7.88
1-4 R 75% 20,0% 5,0% 0.31 17.10 7.34
2-4 R 60% 35,0% 5,0% 0.21 17.18 6.60
3-4 R 45% 50,0% 5,0% -0.04  18.08 4.83
4-4 R 70% 20,0% 10,0% 0.36 16.30 291
5-4 Fs 60% 30,0% 10,0% 0.06 17.78 8.17
6-4 Fs 50% 40,0% 10,0% -0.06 1741 5.50
7-4 F 55% 30,0% 15,0% -0.12 19.38 5.03
8-4 Fs 60% 20,0% 20,0% 0.01 19.60 8.17
9-4 F 50% 30,0% 20,0% -0.11 21.29 10.22
10-4 Fo 45% 35,0% 20,0% -0.27  21.62 8.23
11-4 R 50% 25,0% 25,0% -0.21 2274 7.68
12-4 h2 45% 20,0% 35,0% -0.32 26.44 7.99
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Tabela IV: Dados do tratamento de mistura para os resultaglesshios ceramicos para queima
com patamar em 1080.
Formulacbes M. Plastica Quartzo(%) Calcita(%) RL(%) AA(%) TRF

N®  Cod. (N/mm?)

1-1 R 75% 20,0% 5,0% 0.44 1511 8.86
2-1 [ 60% 35,0% 5,0% 0.29  15.88 4.37
3-1 R 45% 50,0% 5,0% 0.00 17.07 2.21
4-1 R 70% 20,0% 10,0% 0.65 16.42 8.24
5-1 Fs 60% 30,0% 10,0% 0.15 17.69 4.70
6-1 R 50% 40,0% 10,0% -0.09 18.62 5.09
7-1 F 55% 30,0% 15,0% -0.47 18.86 6.48
8-1 Fs 60% 20,0% 20,0% -0.21  19.78 8.78
9-1 Fo 50% 30,0% 20,0% -0.49  20.56 7.52
10-1 Fo 45% 35,0% 20,0% -0.66  20.98 7.11
111 h1 50% 25,0% 25,0% -0.56 22.54 6.78
12-1 h2 45% 20,0% 35,0% -1.00 26.92 6.74
1-2 R 75% 20,0% 5,0% 0.59 1553 8.47
2-2 [ 60% 35,0% 5,0% 0.24  15.45 4.98
3-2 R 45% 50,0% 5,0% -0.06 17.01 2.36
4-2 Fs 70% 20,0% 10,0% 0.55 16.19 8.59
5-2 K 60% 30,0% 10,0% 0.08 17.67 4.96
6-2 K 50% 40,0% 10,0% -0.11 18.40 4.90
7-2 F 55% 30,0% 15,0% -0.24 18.92 6.60
8-2 Fs 60% 20,0% 20,0% -0.14  19.09 8.87
9-2 R 50% 30,0% 20,0% -0.56  20.40 8.00
10-2 Fo 45% 35,0% 20,0% -0.54 21.37 7.46
11-2 R1 50% 25,0% 25,0% -0.52 22.62 7.38
12-2 h2 45% 20,0% 35,0% -1.33  27.07 6.82
1-3 R 75% 20,0% 5,0% 0.87  15.53 8.75
2-3 [ 60% 35,0% 5,0% 0.36 17.50 4.58
3-3 R 45% 50,0% 5,0% -0.05 18.80 2.98
4-3 R 70% 20,0% 10,0% 0.08 19.04 8.86
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5-3 K 60% 30,0% 10,0% -0.12 19.86 8.21
6-3 Fs 50% 40,0% 10,0% -0.19 20.57 4.56
7-3 F 55% 30,0% 15,0% -0.29 21.29 5.29
8-3 Fs 60% 20,0% 20,0% -0.46  22.38 6.08
9-3 R 50% 30,0% 20,0% -0.68  26.87 8.90
10-3 Fo 45% 35,0% 20,0% -0.62 15.15 7.78
11-3 h1 50% 25,0% 25,0% -1.15 1594 7.30
12-3 h2 45% 20,0% 35,0% 0.99 17.25 7.28
1-4 R 75% 20,0% 5,0% 0.34 16.46 6.94
2-4 R 60% 35,0% 5,0% -0.08 17.67 9.35
3-4 R 45% 50,0% 5,0% 0.58 18.72 4.80
4-4 R 70% 20,0% 10,0% 0.20 18.88 2.44
5-4 Fs 60% 30,0% 10,0% -0.12 19.15 8.87
6-4 Fs 50% 40,0% 10,0% -0.29 20.88 4.57
7-4 F 55% 30,0% 15,0% -0.24 2111 5.55
8-4 Fs 60% 20,0% 20,0% -0.51 22.15 6.19
9-4 F 50% 30,0% 20,0% -0.71  26.61 8.86
10-4 Fo 45% 35,0% 20,0% -0.59 17.50 7.17
11-4 R 50% 25,0% 25,0% -1.06 18.80 6.93
12-4 h2 45% 20,0% 35,0% 0.08 19.04 7.46
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Tabela V: Dados do tratamento de mistura para os resultasl@nshios ceramicos para queima
com patamar em 1120.
Formulacbes M. Plastica Quartzo(%) Calcita(%) RL(%) AA(%) TRF

N®  Cod. (N/mm?)

1-1 R 75% 20,0% 5,0% 3.26 9.91 15.36
2-1 [ 60% 35,0% 5,0% 1.86 11.56 10.74
3-1 R 45% 50,0% 5,0% 1.39 13.71 8.54
4-1 F 70% 20,0% 10,0% 283 11.07 14.10
5-1 F 60% 30,0% 10,0% 158 14.02 11.13
6-1 Fs 50% 40,0% 10,0% 1.18 14.52 9.70
7-1 F 55% 30,0% 15,0% 1.03 14.85 12.85
8-1 ks 60% 20,0% 20,0% 1.08 17.06 12.74
9-1 R 50% 30,0% 20,0% 0.74  18.27 10.06
10-1 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.47 18.35 12.02
111 h1 50% 25,0% 25,0% 0.28 20.54 12.30
12-1 h2 45% 20,0% 35,0% -0.50 25.15 12.49
1-2 R 75% 20,0% 5,0% 2.94 9.76 15.30
2-2 >3 60% 35,0% 5,0% 1.62 11.93 10.09
3-2 R 45% 50,0% 5,0% 1.24  13.07 8.25
4-2 R 70% 20,0% 10,0% 2.70 10.72 14.39
5-2 K 60% 30,0% 10,0% 1.93 14.48 11.40
6-2 K 50% 40,0% 10,0% 121 14.22 10.02
7-2 F 55% 30,0% 15,0% 1.00 1544 12.52
8-2 Fs 60% 20,0% 20,0% 1.04 16.22 12.89
9-2 R 50% 30,0% 20,0% 0.61 18.16 10.41
10-2 Fo 45% 35,0% 20,0% 031 18.71 11.28
11-2 h1 50% 25,0% 25,0% 0.24 20.54 12.81
12-2 2P 45% 20,0% 35,0% -0.81 24.92 12.94
1-3 R 75% 20,0% 5,0% 2.98 9.93 15.05
2-3 3 60% 35,0% 5,0% 1.98 11.18 10.01
3-3 R 45% 50,0% 5,0% 1.30 13.36 8.07
4-3 R 70% 20,0% 10,0% 2.82 10.92 15.36
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5-3 F 60% 30,0% 10,0% 1.99 14.62 13.69
6-3 Fs 50% 40,0% 10,0% 1.14 14.53 11.60
7-3 F 55% 30,0% 15,0% 1.08 15.32 9.60
8-3 Fs 60% 20,0% 20,0% 1.08 16.43 12.06
9-3 R 50% 30,0% 20,0% 0.58 18.16 13.07
10-3 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.54 17.88 10.24
11-3 h1 50% 25,0% 25,0% 0.26 20.22 11.66
12-3 h2 45% 20,0% 35,0% -0.70  24.73 12.33
1-4 R 75% 20,0% 5,0% 2.67 9.29 12.90
2-4 R 60% 35,0% 5,0% 1.82 11.66 15.49
3-4 R 45% 50,0% 5,0% 1.42 13.94 10.11
4-4 R 70% 20,0% 10,0% 2.42 10.49 8.58
5-4 Fs 60% 30,0% 10,0% 1.86 14.02 14.32
6-4 Fs 50% 40,0% 10,0% 1.13 14.45 11.33
7-4 F 55% 30,0% 15,0% 1.06 15.05 9.33
8-4 Fs 60% 20,0% 20,0% 1.01 16.79 12.74
9-4 F 50% 30,0% 20,0% 0.66 18.85 13.02
10-4 Fo 45% 35,0% 20,0% 0.56 17.86 9.92
11-4 R 50% 25,0% 25,0% 0.41 19.89 11.63
12-4 h2 45% 20,0% 35,0% -0.81 2457 12.75
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Tabela VI: Dados do tratamento de mistura para os resultaglesshios ceramicos para queima
com patamar em 1180.
Formulacbes M. Plastica Quartzo(%) Calcita(%) RL(%) AA(%) TRF

N®  Cod. (N/mm?)

1-1 R 75% 20,0% 5,0% 6.02 0.42 24.50
2-1 [ 60% 35,0% 5,0% 3.62 5.97 18.43
3-1 R 45% 50,0% 5,0% 1.87 11.94 15.27
4-1 F 70% 20,0% 10,0% 4.93 2.00 19.07
5-1 F 60% 30,0% 10,0% 441 4.38 16.81
6-1 Fs 50% 40,0% 10,0% 2.41 9.87 14.69
7-1 F 55% 30,0% 15,0% 3.05 6.45 17.13
8-1 ks 60% 20,0% 20,0% 2.59 9.46 15.90
9-1 R 50% 30,0% 20,0% 2.80 9.23 15.41
10-1 Fo 45% 35,0% 20,0% 3.30 9.73 15.29
111 h1 50% 25,0% 25,0% 2.11 9.07 15.26
12-1 h2 45% 20,0% 35,0% 0.76  15.85 11.64
1-2 R 75% 20,0% 5,0% 6.43 0.94 24.35
2-2 >3 60% 35,0% 5,0% 3.94 7.04 18.57
3-2 R 45% 50,0% 5,0% 1.63 12.17 14.97
4-2 R 70% 20,0% 10,0% 4.78 2.60 19.07
5-2 K 60% 30,0% 10,0% 4.47 5.01 16.98
6-2 K 50% 40,0% 10,0% 279 1041 14.53
7-2 F 55% 30,0% 15,0% 3.05 5.97 16.98
8-2 Fs 60% 20,0% 20,0% 2.72 9.51 15.18
9-2 R 50% 30,0% 20,0% 3.34 9.15 15.59
10-2 Fo 45% 35,0% 20,0% 3.49 10.05 15.58
11-2 h1 50% 25,0% 25,0% 2.18 8.44 15.56
12-2 2P 45% 20,0% 35,0% 0.46  14.98 10.99
1-3 R 75% 20,0% 5,0% 6.23 0.79 24.25
2-3 3 60% 35,0% 5,0% 3.57 5.67 18.65
3-3 R 45% 50,0% 5,0% 1.80 11.57 15.29
4-3 R 70% 20,0% 10,0% 4.86 2.26 24.50
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5-3 K 60% 30,0% 10,0% 4.19 5.12 19.92
6-3 Fs 50% 40,0% 10,0% 2.75 9.21 16.65
7-3 F 55% 30,0% 15,0% 3.35 5.34 14.83
8-3 Fs 60% 20,0% 20,0% 2.32 10.86 17.36
9-3 R 50% 30,0% 20,0% 2.18 8.35 15.15
10-3 Fo 45% 35,0% 20,0% 3.45 10.41 15.53
11-3 h1 50% 25,0% 25,0% 2.29 8.16 15.46
12-3 h2 45% 20,0% 35,0% 0.58 14.97 15.12
1-4 R 75% 20,0% 5,0% 5.47 0.80 11.01
2-4 R 60% 35,0% 5,0% 3.92 7.28 24.84
3-4 R 45% 50,0% 5,0% 1.85 11.21 18.28
4-4 R 70% 20,0% 10,0% 4.58 1.33 14.74
5-4 Fs 60% 30,0% 10,0% 3.77 4.89 19.17
6-4 Fs 50% 40,0% 10,0% 2.54 10.31 16.60
7-4 F 55% 30,0% 15,0% 3.20 5.80 14.68
8-4 Fs 60% 20,0% 20,0% 2.69 9.34 16.93
9-4 F 50% 30,0% 20,0% 2.97 10.18 15.72
10-4 Fo 45% 35,0% 20,0% 3.47 9.43 15.72
11-4 R 50% 25,0% 25,0% 2.09 9.64 15.96
12-4 h2 45% 20,0% 35,0% 0.53 14.88 15.52
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Tabela VII - Retracdo Linear a 110°C

153

MODELO EQUACAO R?
Linear RL=0,004.q + 0,032.c + 0,119.m 0,5913
Quadrética RL=0,308.q + 0,011.c + 0,108.m - 0,4@2+ 0,031.q.m + 0,094.c.m 0,6759
Cubica Especial | RL=0,031.g + 0,011.c + 0,109.n096.qg.c - 0,024.q.m + 0,089.c.m + 0,079.g.d.m &{67
Cubica Completa] RL=0,033.q + 0,014.c + 0,103.m142.g.c + 0,015.q.m + 0,084.c.m 0,7143

+0,141.q.c.m + 0,118.9.c.(g-c) - 0,304.q.m.(g-®)113.c.m.(c-m)
Tabela VIII - Retracéo Linear a 940°C

MODELO EQUACAO R?
Linear RL=-0,060.q + 0,237.c + 0,193.m 0,7746
Quadrética RL=-0,022.q + 0,238.c + 0,143.m - 0,8%2+ 0,040.q.m + 0,382.c.m 0,9105
Cubica Especial | RL=-0,016.q + 0,241.c + 0,1520183.9.c - 0,099.q.m +0,276.c.m + 1,682.q.c.m 1594
Cubica Completa| RL=-0,009.q + 0,248.c + 0,1370151.9.c - 0,105.g.m + 0,254.c.m 0,9683

+1,836.9.c.m + 0,034.9.c.(g-c) - 0,661.q.m.(q-10)364.c.m.(c-m)
Tabela IX - Retracao Linear a 1000°C

MODELO EQUACAO R?
Linear RL =-0,102.q - 0,368.c + 0,386.m 0,9336
Quadrética RL =-0,048.q - 0,319.c + 0,374.m - 6,4 - 0,022.q.m + 0,055.c.m 0,9577
Cubica Especial | RL=-0,055.q - 0,323.c + 0,36301814.9.c + 0,148.9.m + 0,185.c.m - 2,070.9.£019668
Culbica Completa)] RL = - 0,054.q - 0,314.c + 0,314.n0,354.9.c + 0,268.q.m + 0,066.c.m 0,9918

1,578.9.c.m — 1,642.9.c.(g-c) + 1,406.q.m.(g-m)p84.c.m.(c-m)
Tabela X - Retragéo Linear a 1060°C

MODELO EQUACAO R?
Linear RL =-0,102.q - 1,143.c + 0,757.m 0,9560
Quadratica RL=-0,037.9g-1,119.c + 0,778.m 50,3.c - 0,331.g.m + 0,009.c.m 0,9594
Cubica Especial RL=-0,041.qg-1,121.c + 0,7700v142.9.c - 0,216.9.m + 0,098.c.m - 1,409.q.00n9601
Culbica Completa] RL =-0,041.q - 1,124.c + 0,728@R235.9.c - 0,042.q.m - 0,035.c.m - 1,053.0.0y9658

—2,519.9.c.(g-c) + 2,465.9g.m(g-m) - 1,532.c.m.(c-m
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Tabela XI - Retracao Linear a 1120°

154

MODELO EQUACAO R?
Linear RL =1,232.g - 0,639.c + 2,988.m 0,9635
Quadrética RL =1,320.9 - 0,729.c + 3,102.m + 0,657 1,363.q.m + 0,0074.c.m 0,9753
Cubica Especial | RL =1,322.q -0,728.c + 3,104.623.9.c - 1,398.¢9.m - 0,020.c.m + 0,433.9.¢.m 7539
Culbica Completa] RL =1,344.q - 0,694.c + 2,970.:m643.9.c - 1,196.9q.m - 0,301.c.m + 1,771.9.0019836

—2,910.9.c.(g-c) + 0,703.9.m.(g-m) - 3,932.c.nm(c-
Tabela XII - Retracdo Linear a 1180°C

MODELO EQUACAO R?
Linear RL =2,546.q + 1,196.c + 5,619.m 0,7780
Quadrética RL =1,694.q + 0,579.c + 6,130.m + 8480 0,590.9.m - 3,183.c.m 0,9596
Cubica Especial RL=1,678.9q + 0,570.c + 6,105.8545.9.c - 0,206.9.m - 2,887.c.m - 4,686.q.q.m 6079
Culbica Completa| RL =1,794.q + 0,592.c + 6,045.6)993.9.c - 0,508.9q.m - 2,903.c.m - 4,347.9.ch9763

+ 2,524.9.c.(g-c) - 11,548.9.m.(g-m) - 0,506.c.rm(c
Tabela XlIl — Absorcéo de Agua a 940°C
MODELO EQUACAO R?
Linear AA =18,258.q + 22,967.c + 17,255.m 0,8736
Quadrética AA = 18,515.q + 23,758.c + 18,242.n530,9.c - 2,549.q.m - 7,434.c.m 0,9674
Clbica Especial | AA=18,531.q + 23,767.c + 18,268.n0,913.q.c - 2,945.g.m - 7,739.c.m|6,9682
4,831.g.c.m

Clbica Completa] AA = 18,595.q + 23,664.c + 18,444.18,886.q.c - 3,157.q.m - 7,446.c.m 6,9751
2,495.q.c.m + 0,925.q.c.(g-c) - 4,287.q.m.(q-m),236.c.m.(c-m)

Tabela XIV — Absorcéo de Agua a 1000°C

MODELO EQUACAO R?
Linear AA =17,545.q + 25,489.c + 15,853.m 0,9318
Quadrética AA =17,702.q + 26,535.c + 16,904.n24Q,9.c - 1,253.g.m - 9,047.c.m 0,9799
Cubica Especial | AA = 17,707.q + 26,538.c + 16,912.m,319.q.c - 1,367.9.c - 9,135.c.m| 38,9799

1,397.g.c.m
Clbica Completa] AA = 17,873.q + 26,283.c +17,264.M,378.q.c - 1,607.g.m - 8,651.c.m 0,9930

3,653.q.c.m —1,889.9.c.(g-c) - 7,114.q.m.(q-mP40Z1.c.m.(c-m)
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Tabela XV — Absorcdo de Agua a 1060°C
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MODELO EQUACAO R?
Linear AA =17,073.q + 25,925.c + 14,710.m 0,9727
Quadrética AA = 17,264.q + 26,770.c + 15,278.m412,q9.c - 0,045.g.m - 0,593.c.m 0,9897
Clbica Especial | AA = 17,316.q + 26,798.c + 15,361.18,590.q.c - 1,285.q.m - 6,548.c.m| 38,9920
15,108.9.c.m

Clbica Completa] AA = 17,197.q + 26,910.c + 15,353.18,460.q.c - 1,577.q.m - 6,364.c.m| 8,9944
16,140.9g.c.m + 7,281.g.c.(g-c) + 0,235.9.m.(q-n®) 293.c.m.(c-m)

Tabela XVI — Absorcéo de Agua a 1120°C
MODELO EQUACAO R?
Linear AA=13,438.q + 24,406.c + 9,286.m 0,9782
Quadrética AA=13,363.q + 24,976.c + 9,283.m - 2,626+ 2,810.q.m - 2,351.c.m 0,9840
Clbica Especial | AA=13,425.q + 25,009.c + 9,382.m%,039.q.c + 1,322.q.m - 3,497.c.q| 68,9858
18,143.g.c.m

Clbica Completa| AA=13,545.q + 24,879.c + 9,746.m588.9q.c + 0,395.q.m - 2,672.c.m|&,9909
13,815.9g.c.m + 9,863.g.c.(g-c) - 16,976.9.m.(g-niR4055.c.m.(c-m)

Tabela XVII — Absorcéo de Agua a 1180°C
MODELO EQUACAO R?
Linear AA=10,237.q + 13,208.c + 0,609.m 0,8258
Quadrética AA= 12,356.q + 15,042.c + 0,341.m - 88,4.c - 1,913.q.m + 1,398.c.m 0,9225
Clbica Especial | AA= 12,168.q + 14,941.c + 0,041.M3;213.9.c + 2,591.g.m + 4,866.c.m 3;9413
54,903.g.c.m

Culbica Completa] AA= 11,681.q + 15,076.c + 0,694.M3;137.9.c + 0,930.g.m + 6,745.c.m 3;9717
58,684.q.c.m + 33,229.9.c.(g-c) + 2,210.9.m.(g-n2D#117.c.m.(c-m)

Tabela XVII — Tensao de Ruptura a Flexado a 110°C

MODELO EQUACAO R?
Linear TRF =1,687.q + 1,549.c + 2,734.m 0,8831
Quadratica TRF =1,635.g+ 1,437.c+ 2,678.m -2 + 0,573.q.m + 0,233.c.m 0,9262
Cubica Especial TRF = 1,527.q + 1,433.c + 2,665.m,014.q.c - 0,770.g.m + 0,385.c.m| 3,9301

2,407.g.c.m
Culbica Completa] TRF =1,529.q + 1,468.c + 2,641.10163.9.c + 0,630.q.m + 0,412.c.m 0,9487

-2,001.g.c.m + 2,302.9.c.(g-c) - 2,901.9.m.(g-@)247.c.m.(c-m)
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Tabela XVIII — Tensdo de Ruptura a Flexao a 940°C
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MODELO EQUACAO R?
Linear TRF=5,249.q + 11,606.c + 7,464.m 0,4763
Quadrética TRF= 3,364.q + 8,025.c + 6,244.m + 190 + 0,211.q.m + 13,865.c.m 0,9424
Clbica Especial | TRF= 3,442.q + 8,067.c + 6,369.n174228.q.c - 1,662.q.m + 12,422.c.m 3;9513
22,838.g.c.m

Clbica Completa] TRF= 3,466.q + 8,313.c + 5,779.ml#524.9.c-1,116.g.m + 11,375.c.m| 3;9802
29,460.q.c.m — 5,795.9.c.(g-c) + 0,401.9.m.(q-19,608.c.m.(c-m)

Tabela XIX — Tens&o de Ruptura a Flexdo a 1000°C
MODELO EQUACAO R?
Linear TRF=3,713.q + 9,663.c + 7,550.m 0,6168
Quadrética TRF= 3,233.q + 7,278.c + 6,643.m + Q@61 3,413.q.m + 12,228.c.m 0,9259
Clbica Especial | TRF= 3,173.q + 7,246.c + 6,547.mM.14013.q.c - 1,976.g.m + 13,334.c.m 3;9336
17,509.9.c.m

Clbica Completa] TRF= 3,032.q + 7,281.c + 6,582.mM.0+722.q.c - 1,857.g.m + 13,410.c.m 3;9410
17,242.q.c.m + 1,052.g.c.(g-c) + 9,148.9.m.(q-n®)291.c.m.(c-m)

Tabela XX — Tensdo de Ruptura a Flexdo a 1060°C
MODELO EQUACAO R?
Linear TRF=2,931.q + 8,218.c + 8,243.m 0,7186
Quadrética TRF=2,750.q + 6,871.c + 8,714.m + 9@l83 6,939.g.m + 1,908.c.m 0,9114
Cubica Especial | TRF= 2,663.q + 6,824.c + 8,575.n14408.q.c - 4,858.g.m + 3,511.c.m| 3;9289
25,372.q.c.m

Clbica Completa] TRF= 2,455.q + 6,727.c + 8,815.n0t540.q.c - 4,437.g.m + 3,771.c.m 3;9650
27,506.q.c.m — 3,369.q.c.(g-c) + 20,446.9.m.(q-m)664.c.m.(c-m)

Tabela XXI — Tens&o de Ruptura a Flexdo a 1120°C

MODELO EQUACAO R?
Linear TRF=8,040.q + 12,796 + 14,323.m 0,8304
Quadratica TRF=8,318.9q + 12,800.c + 15,224.m ¥2@c - 5,592.g.m - 3,968.c.m 0,9017
Cubica Especial | TRF=8,337.q + 12,809.c + 15,252 2668.q.C - 6,022.9.m - 4,300.c.m 0,9024

+5,251.g.c.m
Cubica Completa] TRF= 8,373.g + 12,862.c + 15,313.n3,105.9.c - 6,705.q.m - 3,944.c.m| 68,9102

4,895.9.c.m + 9,565.9.c.(q-c) - 12,983.9.m.(q-n¥)416.c.m.(c-m)
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Tabela XXII — Tensao de Ruptura a Flexado a 1180°C

MODELO EQUACAO R?
Linear TRF=15,268.q + 12,047.c + 22,172.m 0,8241
Quadrética TRF= 14,628.q + 11,756.c + 23,756.m,5049q.c - 5,273.g.m - 9,486.c.m 0,9304
Cubica Especial | TRF=14.658.q + 11.772.c + 23.8049830.9.c - 5.988.9q.m - 10.036.c.m 0,9312

+8.717.g.c.m
Clbica Completa] TRF= 15.033.q + 11.178.c + 24.45%.rM9.313.q.c - 5.858.g.m - 9,431.c.m 00,9813
1,465.9.c.m — 13,978.9g.c.(g-c) - 6,132.9.m.(g-n)/#201.c.m.(c-m)
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Ternarios com Superficies de Resposta para: Rettandar, Absorcdo de Aqua e
Tencao de Ruptura a Flexao.

Retracao Linear - 110°C - Modslo Linear - R2:0,5913 Retracéo Linear - 110°C - Modslo Cubico Completo - RZ:O‘YMB
MASSA PLASTICA MASSA PLASTICA

I 0.04 I 0025
I 0043 I 0035
I 0056 [ 0045
[ 0.064 B 0.055
10072 10065
1008 10075
[ 0088 B 0.085
I 0096 [ 0.095
Il 0103 I 0105
0111 015
g 9 Bl above > Il =bove
QARG CALCHA QUARTZO CALCITA
X H o 1 ~ . , .
Retracao Linear 110°C - Linear Retrag&o Linear 110°C - Clbico Completo
Retragao Linear - 110°C - Modelo Quadratico - R'=06759 Retracio Linear - 940°C - Madela Linear- R?=07746
MASSAPLASIICH MASSA PLASTICA
I 0.02 B 00
I 0029 — R
EEoo3s | g B — R
I 0.046 B 0067
10055 0007
10064 C018
B 0073 B 014
I 0082 B 064
I 0091 B 0153
. 01 0212
A 3 Il above . ! B hove
QUARTZO CALCITA QUARTZO CALCITA
~ . ° L ) .
Retracao Linear 110°C - Quadratico Retragdo Linear 940°C - Linear
Retracéo Linear - 840°C - Modelo Quadratico - R2:0‘9105
Retragao Linear - 110°C - Modelo Cubico Especial - R2=O‘6764 MASSA LASTK:A
MASSA PLASTICA
I 0002
I 0024
I 002 [ 0051
I 0.029 B 0.077
B 0038 10103
[ 0.047 10129
CJoos6 | AR NS, I 0155
10064 I 0181
[ 0.073 I 0 208
I 0082 0234
0091 Wl =hove
01 i o
Bl above QUARTZO CALCITA

e, e =
QUARTZO CALCITA

Retracéo Linear 940°C - Quadrético
Retracao Linear 110°C - Cubico Especial
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Retragéo Linear - 340°C - Modelo Cubico Especial - R2:0,9415
MASSA PLASTICA

cocoo
Mo
o

oo
[
WS
P - |

o ks
QUARTZO CALCITA

Retracao Linear 940°C - Cubico Especial

Retragao Linear - 940°C - Modelo Cubico Completa - R*=0 9683
MASSA FLASTICA

0.003

DoooooOoDOoOO
[ R = R R ]
WO MO R
LA ik oow

bove

o ko
QUARTZO CALCITA

Retracao Linear 940°C - Cubico Completo

Retra¢do Linear - 1000°C - Modelo Linear - R2:0,9336
MASSA PLASTICA

l'. =
QUARTZO CALCITA

Retracao Linear 1000°C - Linear

160

Retragéo Linear - 1000°C - Modelo Quadratico - R2=O‘9577
MASSA PLASTICA

& 2]
QUARTZO CALCITA

Retracéo Linear 1000°C - Quadrético

Retragdo Linear - 1000°C - Modelo Cubico Especial - R2:0,9668
MASSA PLASTICA

=
oo haba
S w S
P TR 1

ol b,
QUARTZO CALCITA

Retracao Linear 1000°C - Cubico Especial

Retragao Linear - 1000°C - Modelo Cubico Completa - R*=09918
MASSA PLASTICA

Il 0266
B 0203
Il -0.139
0 -0075
C-0011
CJoosz
B 0.116
018
I 0243
B 0207

# Il chove

ol ,
QUARTZOD CALCITA

Retracao Linear 1000°C - Cubico Completo
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Retracdo Linear - 1060°C - Modelo Linear - RQ:O‘QSEO
MASSA PLASTICA

l: =
QUARTZO CALCITA

Retracao Linear 1060°C - Linear

Retragdo Linear - 1080°C - Modelo Quadratico - R2=O‘9594
MASSA PLASTICA

0946
0774
0601
0429
0257
0084
[ 0.088

I 0261

I 0433
Il 0505

W ]

Hl above

o= ]
QUARTZO CALCITA

Retracao Linear 1060°C - Quadratico

Retragao Linear - 1020°C - Modelo Cubico Especial - R*=09753
MASSA PLASTICA

& 2]
QUARTZO CALCITA

Retracao Linear 1060°C - Cubico Especial
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p=05

CALCITA

MASSA PLASTICA

QUARTZO

Efeito Estimado(Valor Absoluto)

Tensédo de Ruptura a Flexao 940°C - linear

cacTA | 2746177
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Qc
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QM

Efeito Estimado(Valor Absoluto)

Tensao de Ruptura a Flexdo 940°C - quadratico
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Tensao de Rup. a Flexdo 940°C - clbico especial

p=.05

CALCITA £
MASSA PLASTICA
Qc
QUARTZO

Efeito Estimado(Valor Absoluto)

Tensao de Rup. a Flexdo 940°C - cubico completo
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CALCITA

MASSA PLASTICA

QUARTZO

Efeito Estimado(Valor Absoluto)

Tensédo de Ruptura a Flexdao 1000°C - linear

CALCITA

MASSA PLASTICA

QUARTZO

cM

QM -2.99169

Efeito Estimado(Valor Absoluto)

Tensao de Ruptura a Flexdo 1000°C - quadratico

(BICALCITA 27.62238

(C)M_PLAST | 2684128

(AIQUARTZO
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Efeito Estimado(Valor Absoluto)

Tensao de Rup. a Flexdo 1000°C - cubico especial

p=05
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p=05
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Tensé&o de Ruptura a Flexao 1060°C - linear

MASSA PLASTICA
CALCITA
QUARTZO
Qc

oM

Efeito Estimado(Valor Absoluto)

Tensao de Ruptura a Flexdo 1060°C - quadratico
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p=05

MASSA PLASTICA

41,23948

CALCITA

QUARTZO

-5 o 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Efeito Estimado(Valor Absoluto)

Tensé&o de Ruptura a Flexdo 1120°C - linear
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CALCITA
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Tabela XXIIl : Representacdo dos codigos com os dados dos gneai@micos para o0
planejamento fatorial completo usando os pontodatasulacdes & F e Ry,

Variaveis Controladas Variaveis Respostas
(o}

N MF GC(#) T(°C) RL(%) AA(%)  TRF( N/mm?
1-1 +1 +1,25 +2 6,30 227 16,34
2-1 +1 +1,25 +1 0,75 18,67 10,55
3-1 +1 +1,25 0 -0,45 22,38 8,03
4-1 +1 +1,25 -1 -0,21 20,19 10,05
5-1 +1 +1,25 -2 0,09 19,61 11,20
6-1 +1 0 +2 2,80 9,23 1541
7-1 +1 0 +1 0,74 18,27 10,06
8-1 +1 0 0 -0,49 20,56 7,52
9-1 +1 0 -1 -0,22 21,08 9,10
10-1 +1 0 -2 0,09 19,88 10,32
11-1 +1 -1 +2 2,60 9,99 14,63
12-1 +1 -1 +1 0,68 16,76 11,02
13-1 +1 -1 0 -0,60 18,77 7,30
14-1 +1 -1 -1 -0,18 21,66 9,02
15-1 +1 -1 -2 0,08 18,10 9,81
16-1 0 +1,25 +2 3,75 5,68 18,15
17-1 0 +1,25 +1 1,04 15,42 13,51
18-1 0 +1,25 0 -0,35 18,66 7,02
19-1 0 +1,25 -1 -0,11 19,91 7,99
20-1 0 +1,25 -2 0,16 18,96 9,78
21-1 0 0 +2 3,05 6,45 17,13
22-1 0 0 +1 1,03 14,85 12,85
23-1 0 0 0 -0,47 18,86 6,48
24-1 0 0 -1 -0,07 19,01 8,41
25-1 0 0 -2 0,18 19,10 10,04
26-1 0 -1 +2 2,98 4,35 16,25
27-1 0 -1 +1 1,10 13,36 11,33
28-1 0 -1 0 -0,49 18,11 7,42
29-1 0 -1 -1 -0,10 18,22 8,31
30-1 0 -1 -2 0,16 17,05 911
31-1 -1 +1,25 +2 6,30 4,93 17,35
32-1 -1 +1,25 +1 1,70 14,78 12,10
33-1 -1 +1,25 0 0,20 17,02 5,05
34-1 -1 +1,25 -1 0,10 17,80 6,03
35-1 -1 +1,25 -2 0,12 18,80 8,00
36-1 -1 0 +2 2,80 4,38 16,81
37-1 -1 0 +1 1,58 14,02 11,13
38-1 -1 0 0 0,15 17,69 4,70
39-1 -1 0 -1 0,08 17,30 573
40-1 -1 0 -2 0,16 18,57 8,30
41-1 -1 -1 +2 2,60 3,67 15,33
42-1 -1 -1 +1 1,65 11,96 10,17
43-1 -1 -1 0 0,13 16,22 5,22
44-1 -1 -1 -1 0,07 16,90 5,05

Galdino, José Nildo Abril/2010 / PPGEQ / UFRN



Anexo 5
45-1 -1 -1 -2 0,11 17,53 8,05
1-2 +]1 +1,25 +2 6,80 2,70 16,42
2-2 +1 +1,25 +1 0,72 18,80 11,13
3-2 +1 +1,25 0 -0,51 22,77 8,17
4-2 +1 +1,25 -1 -0,20 20,40 9,31
5-2 +1 +1,25 -2 0,11 19,98 10,48
6-2 +]1 0 +2 3,30 9,15 15,59
7-2 +1 0 +1 0,61 18,16 10,41
8-2 +1 0 0 -0,56 20,40 8,00
9-2 +1 0 -1 -0,17 21,30 8,33
10-2 +1 0 -2 0,10 19,92 10,54
11-2 +1 -1 +2 2,80 9,12 15,12
12-2 +1 -1 +1 0,72 16,40 10,40
13-2 +1 -1 0 -0,55 18,22 7,85
14-2 +1 -1 -1 -0,19 21,52 9,12
15-2 +1 -1 -2 0,05 18,80 10,03
16-2 0 +1,25 +2 4,38 5,56 17,30
17-2 0 +1,25 +1 1,01 15,89 13,05
18-2 0 +1,25 0 -0,32 18,89 7,67
19-2 0 +1,25 -1 -0,12 19,05 9,11
20-2 0 +1,25 -2 0,17 20,05 10,10
21-2 0 0 +2 3,05 5,97 16,98
22-2 0 0 +1 1,00 15,44 12,52
23-2 0 0 0 -0,24 18,92 6,60
24-2 0 0 -1 -0,09 19,56 8,11
25-2 0 0 -2 0,18 18,95 10,66
26-2 0 -1 +2 3,12 4,14 15,75
27-2 0 -1 +1 1,09 12,98 11,08
28-2 0 -1 0 -0,44 18,86 7,95
29-2 0 -1 -1 -0,09 18,40 9,02
30-2 0 -1 -2 0,17 17,40 9,79
31-2 -1 +1,25 +2 3,78 5,14 17,73
32-2 -1 +1,25 +1 1,82 14,80 12,30
33-2 -1 +1,25 0 0,18 17,49 7,55
34-2 -1 +1,25 -1 0,08 17,90 8,81
35-2 -1 +1,25 -2 0,12 18,60 8,55
36-2 -1 0 +2 4,47 5,01 16,98
37-2 -1 0 +1 1,93 14,48 11,40
38-2 -1 0 0 0,08 17,67 4,96
39-2 -1 0 -1 0,07 17,60 5,37
40-2 -1 0 -2 0,15 18,28 8,67
41-2 -1 -1 +2 4,68 3,49 16,02
42-2 -1 -1 +1 2,00 11,83 10,95
43-2 -1 -1 0 0,19 16,34 6,33
44-2 -1 -1 -1 0,08 16,80 6,02
45-2 -1 -1 -2 0,13 17,57 8,33
1-3 +1 +1,25 +2 6,30 2,31 16,31
2-3 +1 +1,25 +1 0,68 18,60 14,35
3-3 +1 +1,25 0 -0,55 21,52 9,95
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4-3 +1 +1,25 -1 -0,23 20,15 10,27
5-3 +1 +1,25 -2 0,10 20,44 11,03
6-3 +1 0 +2 2,20 8,35 15,15
7-3 +1 0 +1 0,58 18,16 13,07
8-3 +1 0 0 -0,46 20,57 8,90
9-3 +1 0 -1 -0,22 21,52 10,89
10-3 +1 0 -2 0,08 19,96 9,50
11-3 +1 -1 +2 2,20 9,27 14,90
12-3 +1 -1 +1 0,67 16,65 12,95
13-3 +1 -1 0 -0,52 19,16 9,11
14-3 +1 -1 -1 -0,20 20,97 9,33
15-3 +1 -1 -2 0,07 18,30 10,02
16-3 0 +1,25 +2 4,93 6,48 15,83
17-3 0 +1,25 +1 1,07 15,63 10,32
18-3 0 +1,25 0 -0,29 19,34 7,75
19-3 0 +1,25 -1 -0,09 19,94 7,22
20-3 0 +1,25 -2 0,15 21,73 7,17
21-3 0 0 +2 3,35 5,34 14,83
22-3 0 0 +1 1,08 15,32 9,60
23-3 0 0 0 -0,19 19,04 5,29
24-3 0 0 -1 -0,10 18,92 5,77
25-3 0 0 -2 0,17 18,84 6,80
26-3 0 -1 +2 3,30 4,79 14,03
27-3 0 -1 +1 1,08 13,89 10,11
28-3 0 -1 0 -0,38 19,27 6,05
29-3 0 -1 -1 -0,08 18,25 5,91
30-3 0 -1 -2 0,15 18,05 7,10
31-3 -1 +1,25 +2 3,96 5,63 19,13
32-3 -1 +1,25 +1 1,75 12,62 15,05
33-3 -1 +1,25 0 0,17 17,68 10,17
34-3 -1 +1,25 -1 0,07 17,50 10,11
35-3 -1 +1,25 -2 0,14 18,47 8,99
36-3 -1 0 +2 4,19 5,12 19,92
37-3 -1 0 +1 1,99 14,62 13,69
38-3 -1 0 0 0,08 17,50 8,21
39-3 -1 0 -1 0,08 17,40 8,85
40-3 -1 0 -2 0,17 18,20 9,00
41-3 -1 -1 +2 4,56 3,11 18,95
42-3 -1 -1 +1 1,98 12,83 14,31
43-3 -1 -1 0 0,15 15,74 9,55
44-3 -1 -1 -1 0,09 17,50 9,03
45-3 -1 -1 -2 0,14 18,00 8,88
1-4 +1 +1,25 +2 7,00 2,43 16,36
2-4 +1 +1,25 +1 0,65 18,69 14,05
3-4 +1 +1,25 0 -0,49 22,22 11,00
4-4 +1 +1,25 -1 -0,20 20,25 10,95
5-4 +1 +1,25 -2 0,06 21,01 9,55
6-4 +1 0 +2 3,00 10,18 15,72
7-4 +1 0 +1 0,66 18,85 13,02
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8-4 +1 0 0 -0,51 20,88 8,86
9-4 +1 0 -1 -0,11 21,29 10,22
10-4 +1 0 -2 0,08 19,81 9,81
11-4 +1 -1 +2 2,50 9,46 14,74
12-4 +1 -1 +1 0,62 16,60 12,99
13-4 +1 -1 0 -0,48 18,72 9,90
14-4 +1 -1 -1 -0,22 21,38 10,57
15-4 +1 -1 -2 0,10 18,40 10,11
16-4 0 +1,25 +2 3,61 5,91 19,07
17-4 0 +1,25 +1 1,09 15,65 14,18
18-4 0 +1,25 0 -0,27 18,96 8,73
19-4 0 +1,25 -1 -0,12 19,97 9,07
20-4 0 +1,25 -2 0,14 20,25 9,71
21-4 0 0 +2 3,20 5,80 14,68
22-4 0 0 +1 1,06 15,05 9,33
23-4 0 0 0 -0,29 18,88 5,55
24-4 0 0 -1 -0,12 19,38 5,03
25-4 0 0 -2 0,15 18,74 7,20
26-4 0 -1 +2 2,50 4,43 15,86
27-4 0 -1 +1 1,07 13,41 12,33
28-4 0 -1 0 -0,40 18,75 7,07
29-4 0 -1 -1 -0,11 18,29 7,95
30-4 0 -1 -2 0,14 17,50 8,01
31-4 -1 +1,25 +2 3,66 5,90 18,43
32-4 -1 +1,25 +1 1,83 17,07 12,13
33-4 -1 +1,25 0 0,13 17,40 8,38
34-4 -1 +1,25 -1 0,05 17,73 9,09
35-4 -1 +1,25 -2 0,13 18,62 9,39
36-4 -1 0 +2 3,77 4,89 19,17
37-4 -1 0 +1 1,86 14,02 14,32
38-4 -1 0 0 0,20 17,67 8,87
39-4 -1 0 -1 0,06 17,78 8,17
40-4 -1 0 -2 0,18 18,67 9,42
41-4 -1 -1 +2 4,68 3,42 18,51
42-4 -1 -1 +1 1,95 12,21 13,99
43-4 -1 -1 0 0,17 16,10 9,01
44-4 -1 -1 -1 0,06 17,05 8,00
45-4 -1 -1 -2 0,15 17,70 8,79

MF: Massa Formulada, GC(%): Granulometria da Calck(°C): Temperatura
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Tabela XXIV: Representacdo dos codigos com os dados dos neai@micos para o0
planejamento fatorial completo usando os pontodatasulacdes e k.

Variaveis Controladas Variaveis Respostas
(o}

N MF GC(#) T(°C) RL(%) AA(%)  TRF( N/mm?
1-1 +1 -1 +2 5,10 1,77 21,03
2-1 +1 -1 +1 2,92 11,00 15,67
3-1 +1 -1 0 0,55 14,83 8,97
4-1 +1 -1 -1 0,33 15,70 9,80
5-1 +1 -1 -2 0,18 16,43 10,38
6-1 +1 0 +2 4,93 2,00 19,07
7-1 +1 0 +1 2,83 11,07 14,10
8-1 +1 0 0 0,65 16,42 8,24
9-1 +1 0 -1 0,38 16,54 8,56
10-1 +1 0 -2 0,22 17,93 9,60
11-1 +1 1,25 +2 4,48 2,12 18,97
12-1 +1 1,25 +1 2,60 11,55 15,03
13-1 +1 1,25 0 0,58 16,13 8,58
14-1 +1 1,25 -1 0,35 16,32 9,02
15-1 +1 1,25 -2 0,19 18,36 9,75
16-1 -1 -1 +2 2,60 3,67 17,35
17-1 -1 -1 +1 1,65 11,96 12,10
18-1 -1 -1 0 0,13 16,22 5,05
19-1 -1 -1 -1 0,07 16,90 6,03
20-1 -1 -1 -2 0,11 17,53 8,00
21-1 -1 0 +2 2,80 4,38 16,81
22-1 -1 0 +1 1,58 14,02 11,13
23-1 -1 0 0 0,15 17,69 4,70
24-1 -1 0 -1 0,08 17,30 5,73
25-1 -1 0 -2 0,16 18,57 8,30
26-1 -1 1,25 +2 6,30 4,93 15,33
27-1 -1 1,25 +1 1,70 14,78 10,17
28-1 -1 1,25 0 0,20 17,02 5,22
29-1 -1 1,25 -1 0,10 17,80 5,05
30-1 -1 1,25 -2 0,12 18,80 8,05
1-2 +1 -1 +2 511 1,68 20,14
2-2 +1 -1 +1 2,95 10,50 16,60
3-2 +1 -1 0 0,60 14,61 9,15
4-2 +1 -1 -1 0,35 16,15 10,08
5-2 +1 -1 -2 0,22 17,45 11,25
6-2 +1 0 +2 4,78 2,60 19,07
7-2 +1 0 +1 2,70 10,72 14,39
8-2 +1 0 0 0,55 16,19 8,59
9-2 +1 0 -1 0,35 16,58 8,12
10-2 +1 0 -2 0,23 18,05 9,44
11-2 +1 1,25 +2 4,03 2,30 19,47
12-2 +1 1,25 +1 2,70 11,54 14,68
13-2 +1 1,25 0 0,67 15,84 9,63
14-2 +1 1,25 -1 0,36 16,94 8,75
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15-2 +1 1,25 -2 0,21 18,77 9,13
16-2 -1 -1 +2 4,68 3,49 17,73
17-2 -1 -1 +1 2,00 11,83 12,30
18-2 -1 -1 0 0,19 16,34 7,55
19-2 -1 -1 -1 0,08 16,80 8,81
20-2 -1 -1 -2 0,13 17,57 8,55
21-2 -1 0 +2 4,47 5,01 16,98
22-2 -1 0 +1 1,93 14,48 11,40
23-2 -1 0 0 0,08 17,67 4,96
24-2 -1 0 -1 0,07 17,60 5,37
25-2 -1 0 -2 0,15 18,28 8,67
26-2 -1 1,25 +2 3,78 5,14 16,02
27-2 -1 1,25 +1 1,82 14,80 10,95
28-2 -1 1,25 0 0,18 17,49 6,33
29-2 -1 1,25 -1 0,08 17,90 6,02
30-2 -1 1,25 -2 0,12 18,60 8,33
1-3 +1 -1 +2 5,53 1,78 22,19
2-3 +1 -1 +1 2,88 10,44 17,72
3-3 +1 -1 0 0,62 13,95 10,11
4-3 +1 -1 -1 0,36 15,54 10,98
5-3 +1 -1 -2 0,21 17,26 12,13
6-3 +1 0 +2 4,86 2,26 24,50
7-3 +1 0 +1 2,82 10,92 15,36
8-3 +1 0 0 0,48 16,57 8,86
9-3 +1 0 -1 0,37 16,96 6,52
10-3 +1 0 -2 0,21 17,95 5,92
11-3 +1 1,25 +2 4,28 2,63 19,98
12-3 +1 1,25 +1 2,80 11,74 13,97
13-3 +1 1,25 0 0,49 16,71 9,15
14-3 +1 1,25 -1 0,33 16,76 8,22
15-3 +1 1,25 -2 0,22 18,67 8,71
16-3 -1 -1 +2 4,56 3,11 19,13
17-3 -1 -1 +1 1,98 12,83 15,05
18-3 -1 -1 0 0,15 15,74 10,17
19-3 -1 -1 -1 0,09 17,50 10,11
20-3 -1 -1 -2 0,14 18,00 8,99
21-3 -1 0 +2 4,19 5,12 19,92
22-3 -1 0 +1 1,99 14,62 13,69
23-3 -1 0 0 0,08 17,50 8,21
24-3 -1 0 -1 0,08 17,40 8,85
25-3 -1 0 -2 0,17 18,20 9,00
26-3 -1 1,25 +2 3,96 5,63 18,95
27-3 -1 1,25 +1 1,75 12,62 14,31
28-3 -1 1,25 0 0,17 17,68 9,55
29-3 -1 1,25 -1 0,07 17,50 9,03
30-3 -1 1,25 -2 0,14 18,47 8,88
1-4 +1 -1 +2 4,78 1,74 17,77
2-4 +1 -1 +1 3,00 10,65 15,58
3-4 +1 -1 0 0,50 14,46 10,19
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4-4 +1 -1 -1 0,32 15,80 5,90
5-4 +1 -1 -2 0,23 17,05 6,75
6-4 +1 0 +2 4,58 1,33 14,74
7-4 +1 0 +1 2,42 10,49 8,58
8-4 +1 0 0 0,58 16,46 2,44
9-4 +1 0 -1 0,36 16,30 2,91
10-4 +1 0 -2 0,25 17,50 4,00
11-4 +1 1,25 +2 4,71 2,35 16,17
12-4 +1 1,25 +1 2,61 11,61 10,77
13-4 +1 1,25 0 0,55 16,23 4,95
14-4 +1 1,25 -1 0,32 16,67 5,03
15-4 +1 1,25 -2 0,24 18,60 6,56
16-4 -1 -1 +2 4,68 3,42 18,43
17-4 -1 -1 +1 1,95 12,21 12,13
18-4 -1 -1 0 0,17 16,10 8,38
19-4 -1 -1 -1 0,06 17,05 9,09
20-4 -1 -1 -2 0,15 17,70 9,39
21-4 -1 0 +2 3,77 4,89 19,17
22-4 -1 0 +1 1,86 14,02 14,32
23-4 -1 0 0 0,20 17,67 8,87
24-4 -1 0 -1 0,06 17,78 8,17
25-4 -1 0 -2 0,18 18,67 9,42
26-4 -1 1,25 +2 3,66 5,90 18,51
27-4 -1 1,25 +1 1,83 17,07 13,99
28-4 -1 1,25 0 0,13 17,40 9,01
29-4 -1 1,25 -1 0,05 17,73 8,00
30-4 -1 1,25 -2 0,13 18,62 8,79
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Tabela XXV: Representacdo dos codigos com os dados dos €neai@micos para 0
planejamento fatorial completo usando os pontodatasulacdes ke Fg,

Variaveis Controladas Variaveis Respostas
(o}

N MF GC(#) T(°C) RL(%) AA(%)  TRF(N/mm2)
1-1 +1 -1 +2 2.00 8.85 16,10
2-1 +1 -1 +1 1,10 14,18 12,55
3-1 +1 -1 0 -0,30 18,72 8,00
4-1 +1 -1 -1 -0,02 19,28 9,96
5-1 +1 -1 -2 0,23 18,30 9,55
6-1 +1 0 +2 2,60 9,46 15,90
7-1 +1 0 +1 1,08 17,06 12,74
8-1 +1 0 0 -0,21 19,78 8,78
9-1 +1 0 -1 0,03 19,78 10,26
10-1 +1 0 -2 0,26 19,09 9,84
11-1 +1 1,25 +2 5,40 521 16,32
12-1 +1 1,25 +1 1,04 16,49 12,81
13-1 +1 1,25 0 -0,20 20,53 8,27
14-1 +1 1,25 -1 0,03 19,66 10,01
15-1 +1 1,25 -2 0,18 18,92 10,00
16-1 -1 -1 +2 2,60 3,67 17,35
17-1 -1 -1 +1 1,65 11,96 12,10
18-1 -1 -1 0 0,13 16,22 5,05
19-1 -1 -1 -1 0,07 16,90 6,03
20-1 -1 -1 -2 0,11 17,53 8,00
21-1 -1 0 +2 2,80 4,38 16,81
22-1 -1 0 +1 1,58 14,02 11,13
23-1 -1 0 0 0,15 17,69 4,70
24-1 -1 0 -1 0,08 17,30 5,73
25-1 -1 0 -2 0,16 18,57 8,30
26-1 -1 1,25 +2 6,30 4,93 15,33
27-1 -1 1,25 +1 1,70 14,78 10,17
28-1 -1 1,25 0 0,20 17,02 5,22
29-1 -1 1,25 -1 0,10 17,80 5,05
30-1 -1 1,25 -2 0,12 18,80 8,05
1-2 +1 -1 +2 2,50 8,31 16,15
2-2 +1 -1 +1 1,09 14,54 12,61
3-2 +1 -1 0 -0,32 19,15 8,37
4-2 +1 -1 -1 0,01 19,23 9,96
5-2 +1 -1 -2 0,22 18,40 9,55
6-2 +1 0 +2 2,70 9,51 15,18
7-2 +1 0 +1 1,04 16,22 12,89
8-2 +1 0 0 -0,14 19,09 8,,87
9-2 +1 0 -1 0,02 19,59 10,46
10-2 +1 0 -2 0,25 18,83 10,07
11-2 +1 1,25 +2 5,50 5,16 16,12
12-2 +1 1,25 +1 1,08 16,97 13,11
13-2 +1 1,25 0 -0,30 19,94 8,38
14-2 +1 1,25 -1 0,01 19,62 10,31
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15-2 +1 1,25 -2 0,19 19,88 9,98
16-2 -1 -1 +2 4,68 3,49 17,73
17-2 -1 -1 +1 2,00 11,83 12,30
18-2 -1 -1 0 0,19 16,34 7,55
19-2 -1 -1 -1 0,08 16,80 8,81
20-2 -1 -1 -2 0,13 17,57 8,55
21-2 -1 0 +2 4,47 5,01 16,98
22-2 -1 0 +1 1,93 14,48 11,40
23-2 -1 0 0 0,08 17,67 4,96
24-2 -1 0 -1 0,07 17,60 5,37
25-2 -1 0 -2 0,15 18,28 8,67
26-2 -1 1,25 +2 3,78 5,14 16,02
27-2 -1 1,25 +1 1,82 14,80 10,95
28-2 -1 1,25 0 0,18 17,49 6,33
29-2 -1 1,25 -1 0,08 17,90 6,02
30-2 -1 1,25 -2 0,12 18,60 8,33
1-3 +1 -1 +2 2,20 8,24 16,88
2-3 +1 -1 +1 1,08 14,97 12,57
3-3 +1 -1 0 -0,25 19,83 8,39
4-3 +1 -1 -1 0,02 19,91 10,31
5-3 +1 -1 -2 0,25 18,00 10,56
6-3 +1 0 +2 2,30 10,86 17,36
7-3 +1 0 +1 1,08 16,43 12,06
8-3 +1 0 0 -0,29 19,86 6,08
9-3 +1 0 -1 0,01 19,73 8,48
10-3 +1 0 -2 0,25 19,14 10,35
11-3 +1 1,25 +2 5,80 4,62 17,32
12-3 +1 1,25 +1 1,10 17,38 12,54
13-3 +1 1,25 0 -0,22 19,01 7,27
14-3 +1 1,25 -1 0,02 19,43 9,01
15-3 +1 1,25 -2 0,20 19,37 10,87
16-3 -1 -1 +2 4,56 3,11 18,73
17-3 -1 -1 +1 1,98 12,83 16,35
18-3 -1 -1 0 0,15 15,74 10,17
19-3 -1 -1 -1 0,09 17,50 10,11
20-3 -1 -1 -2 0,14 18,00 8,99
21-3 -1 0 +2 4,19 5,12 19,92
22-3 -1 0 +1 1,99 14,62 13,69
23-3 -1 0 0 0,08 17,50 8,21
24-3 -1 0 -1 0,08 17,40 8,85
25-3 -1 0 -2 0,17 18,20 9,00
26-3 -1 1,25 +2 3,96 5,63 18,95
27-3 -1 1,25 +1 1,75 12,62 14,31
28-3 -1 1,25 0 0,17 17,68 9,55
29-3 -1 1,25 -1 0,07 17,50 9,03
30-3 -1 1,25 -2 0,14 18,47 8,88
1-4 +1 -1 +2 2,30 8,47 16,59
2-4 +1 -1 +1 1,07 14,56 12,83
3-4 +1 -1 0 -0,23 19,23 6,55

Galdino, José Nildo

Abril/2010 / PPGEQ / UFRN

189



Anexo 5
4-4 +1 -1 -1 0,03 19,47 8,17
5-4 +1 -1 -2 0,20 18,23 9,38
6-4 +1 0 +2 2,70 9,34 16,93
7-4 +1 0 +1 1,01 16,79 12,74
8-4 +1 0 0 -0,24 19,15 6,19
9-4 +1 0 -1 0,01 19,60 8,17
10-4 +1 0 -2 0,24 19,27 9,38
11-4 +1 1,25 +2 6,00 5,00 17,17
12-4 +1 1,25 +1 1,07 16,95 13,05
13-4 +1 1,25 0 -0,19 19,83 7,07
14-4 +1 1,25 -1 0,04 19,57 8,29
15-4 +1 1,25 -2 0,22 19,39 9,31
16-4 -1 -1 +2 4,68 3,42 18,43
17-4 -1 -1 +1 1,95 12,21 12,13
18-4 -1 -1 0 0,17 16,10 8,38
19-4 -1 -1 -1 0,06 17,05 9,09
20-4 -1 -1 -2 0,15 17,70 9,39
21-4 -1 0 +2 3,77 4,89 18,17
22-4 -1 0 +1 1,86 14,02 14,32
23-4 -1 0 0 0,20 17,67 8,87
24-4 -1 0 -1 0,06 17,78 8,17
25-4 -1 0 -2 0,18 18,67 9,42
26-4 -1 1,25 +2 3,66 5,90 18,51
27-4 -1 1,25 +1 1,83 17,07 13,99
28-4 -1 1,25 0 0,13 17,40 9,01
29-4 -1 1,25 -1 0,05 17,73 8,00
30-4 -1 1,25 -2 0,13 18,62 8,79
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Superficies de Respostas: Planejamento Fatorial
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Superficie de Resposta para 0 Tratamento Fatariisd as Formulacdes E K

Retracao Linear
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Efgito da Massa Formulada & Granulometria da Calcita Efeito da Temperatura e da Granulometria da Calcita
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Efeito da Massa Formulada e da Granulometria da Calcita
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Efeito da Massa Formulada e da Temperatura
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Superficie de Resposta para 0 Tratamento Fatariisd as Formulacdes E R

Retracao Linear
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Efeito da Massa Formulada e da Temperatura
Gran. da Calcita=200# - Erro Puro=0,2780
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Superficie de Resposta para o Tratamento Fatorialre e as Formulacdes
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Efeito da Temperatura & da Massa Formulada
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Efeito da Massa Formulada e da Granulometria da Calcita
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Livros Gratis

( http://www.livrosgratis.com.br )

Milhares de Livros para Download:

Baixar livros de Administracao

Baixar livros de Agronomia

Baixar livros de Arquitetura

Baixar livros de Artes

Baixar livros de Astronomia

Baixar livros de Biologia Geral

Baixar livros de Ciéncia da Computacao
Baixar livros de Ciéncia da Informacéo
Baixar livros de Ciéncia Politica

Baixar livros de Ciéncias da Saude
Baixar livros de Comunicacao

Baixar livros do Conselho Nacional de Educacdo - CNE
Baixar livros de Defesa civil

Baixar livros de Direito

Baixar livros de Direitos humanos
Baixar livros de Economia

Baixar livros de Economia Doméstica
Baixar livros de Educacao

Baixar livros de Educacdo - Transito
Baixar livros de Educacao Fisica

Baixar livros de Engenharia Aeroespacial
Baixar livros de Farmacia

Baixar livros de Filosofia

Baixar livros de Fisica

Baixar livros de Geociéncias

Baixar livros de Geografia

Baixar livros de Histdria

Baixar livros de Linguas
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Baixar livros de Literatura

Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matematica

Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC

Baixar livros Multidisciplinar

Baixar livros de Musica

Baixar livros de Psicologia

Baixar livros de Quimica

Baixar livros de Saude Coletiva
Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo
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