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RESUMO

7

O p6 de ossos bovinos € o principal componente na producédo da porcelana de
0Ss0s, a qual é conhecida por ser uma das mais finas e caras loucas de mesa. Este
tipo especial de porcelana possui caracteristicas estéticas Unicas, dentre as quais se
destaca a alvura, a translucidez e o brilho. As propriedades desta porcelana, assim
como o processamento da mesma, dependem das caracteristicas da cinza de
0ssos. Neste estudo, as propriedades reoldgicas de suspensdes que utilizando
somente cinza de o0ssos bovinos foram avaliadas, testando-se a influéncia da
concentracdo de solidos na suspensdo, a temperatura de calcinagdo e o uso de
agentes dispersantes. Verificou-se que a temperatura de calcinagéo afeta a reologia

das suspensdes atraveés da reducao da viscosidade.
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INTRODUCAO

A cinza de ossos bovinos € o principal componente na producdo da

porcelana de ossos. Esta porcelana poderia ser produzida em larga escala no Brasil,
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ao menos potencialmente, ja que o pais possui 0 maior rebanho comercial do mundo
com cerca de 209 milhdes de cabecas de gado. No entanto, ap6s o abate, 0 uso dos
0ssos bovinos é restrito a producdo de racdo animal, adubos, objetos artisticos,
restando ainda uma grande quantidade a ser colocada no mercado, principalmente
em setores de maior valorizagdo ).

Adicionados a ceramica, os 0ssos atuam como formadores de fase cristalina,
o que resulta nas conhecidas qualidades da porcelana de ossos ®. Entretanto, o
processamento ceramico é muitas vezes dificultado pelas caracteristicas fisico-
quimicas dos 0ssos calcinados.

Formados por uma matriz extracelular, os 0ssos sdo compostos por duas
partes, uma organica e outra inorganica. A parte organica contém colageno,
proteoglicanos, e outras proteinas nado-colagenas. O célcio (Ca) e fosforo (P) sdo os
principais componentes inorganicos da matriz, e a relagdo Ca/P indica que os
cristais consistem em hidroxiapatita (HA) ). Quando calcinados a parte organica da
matriz ossea é removida, restando principalmente hidroxiapatita ©.

Em processamento por via umida, conhecer as propriedades reoldgicas das
matérias-primas utilizadas no desenvolvimento das suspensfes ceramicas é
essencial para uma eficiente homogeneizacdo da massa, reducdo de defeitos do
produto acabado, melhor controle das propriedades ceramicas e a reducdo de
custos envolvidos na producédo. O fator reoldgico € tdo importante que pode ser um
limitante ao emprego tanto de determinada matéria-prima quanto do agente
dispersante ©.

Os dispersantes sdo substancias usualmente utilizadas para aumentar a
fluidez e estabilizar as suspensdes ceramicas, através do desenvolvimento de forcas
repulsivas entre as particulas. Estas substancias atuam elevando o potencial
eletrostatico repulsivo entre as particulas, por deslocacdo do ponto isoelétrico e/ou
criacdo de uma barreira estérea entre elas ©.

O presente trabalho propde um estudo fisico-quimico das cinza de pé de
0ssos calcinados a temperaturas de 800°C e 1000°C, e avalia a influéncia da
temperatura sobre os aspectos reologicos das suspensdes. A concentracéo de po e

a adicao de agentes dispersantes também foram consideradas.
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MATERIAIS E METODOS

O p6 de osso utilizado no desenvolvimento deste estudo trata-se de um
residuo do corte e polimento de 0ssos bovinos. Este material provém da empresa
Sander, localizada no Rio Grande do Sul.

Em Laboratorio o material foi calcinado em forno elétrico nas temperaturas de
800°C e 1000°C. A taxa de aqguecimento de utilizada foi 2,5°C/min a um patamar de
lhora.

Posteriormente, a cinza de ossos foi moida a via umida até que 90% das
particulas atingissem uma granulometria inferior a 14 ym conforme recomenda
literatura . O material foi levado & estufa para a secagem onde permaneceu por 24
horas.

As suspensfes preparadas utilizando cinza de ossos bovinos foram avaliadas
conforme a concentracdo de solidos (de 55% a 70% em peso), o tipo e quantidade

de dispersante. Os dispersantes testados estdo descritos na Tabelal.

Dispersantes
A Solugéo de silicato (Na,SiO3) da Neutro/Farma
Quimica S.A
B Solugéo de poliacrilato de aménia da Sokalan® DCA
C Disperlan L.A da Lambra S/A.

O comportamento reologico das suspensdes foi caracterizado por
viscosimetro Brookfield (modelo LVDV-II com adaptador para pequenos volumes,
spindle SC4-18). Este ensaio teve inicio a uma taxa de cisalhamento de 0,7 s™,
seguido de um aumento na rotacdo a cada 30 seguntos, até atingir 132 s™*. Nos
casos em que nao foi possivel chegar a maxima taxa de cisalhamento devido a alta
viscosidade da suspensdo, o ensaio foi conduzido até atingir a maxima taxa de
cisalhamento medida pelo equipamento.

A caracterizacédo fisico- quimica da cinza de ossos foi realizada através das
analises de espectroscopia de infravermelho —FTIR (PerkinElmer, modelo Spectrum
Spotlight 200) com faixa de 4000 cm™ até 650 cm™, difracdo de raios-X (Philips,

modelo X’Pert) com varredura de 5 a 75 graus (20), fonte monocromatica com
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radiagdo Cu-Ka nas condicbes de 40 kV e 40 mA, andlise granulométrica (
Granulébmetro a Laser marca Cilas modelo 1180) e area especifica, determinada
pelo método B.E.T. (Quantachrome, Nova 1000), com nitrogénio como gas de

adsorcao, as amostras foram pré-tratadas em vacuo por 3 h a 300°C.

RESULTADOS E DISCUSSAO

CARACTERIZACAO DAS CINZAS DE 0OSSOS EM DIFERENTES
TEMPERATURAS DE CALCINACAO

A andlise termogravimétrica da cinza de 0ssos bovino apresentada na Figura
1. Com base nas curvas obtidas, observa-se que por volta de 200°C ocorre a
primeira perda de massa, juntamente com um pequeno pico de reacao endotérmica,
isto é justificado pela remocédo da agua que recobre as particulas. A perda de massa
€ continua entre 200°C a 800°C, registrado um pico exotérmico a 300°C, associado

faixa de temperatura em que acontece a combustdo de substancias organicas * 9.
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Figura 1. Relacdo da perda de massa com a temperatura

Conforme a Figura 1, ndo ha perda significativa de massa a temperaturas de
800°C a 1000°C, o que indica a remocdo total da matéria organica.
Aproximadamente perde-se em torno 35,1% de massa na calcinagéo, portanto, o
restante 74,9% é matéria inorganica.

A granulometria da cinza de ossos ap0s moagem de 24horas esta descrita na

Tabela 2. Observa-se a temperatura de calcinacdo pouco influencia na

52



56° Congresso Brasileiro de Ceramica
1° Congresso Latino-Americano de Ceramica
IX Brazilian Symposium on Glass and Related Materials
03 a 06 de junho de 2012, Curitiba, PR, Brasil

granulometria do material. De fato o material utilizado € um residuo de fébrica, e por
isso mesmo antes da calcinacdo j4 se encontra em pd o que poderia facilitar a
moagem. No entanto, estudos que trituram e moeram 0S 0SS0S ap0s a calcinacao

também nao obtiveram variacdes significativas na granulometria da cinza de ossos
C)

Tabela 2. Distribuicdo Granulometrica da cinza de 0ssos

Cinza de ossos 800°C 100°C
Didmetro 10% 0.56 um 0.66 pm
Diametro 50% 1.80 um 2.21 ym
Diametro 90% 11.11 pm 9.96 um

Didmetro Médio 3.9 um 3.81 um

A Figura 2 ilustra os resultados obtidos por meio da analise de FT-IR.
Segundo Cooper " a espectroscopia de infravermelho pode detectar se houve uma
calcinacdo inadequada dos ossos bovinos. O autor explica que a ma calcinacao
pode gerar grupos de cianetos adsorvidos na superficie da cinza de o0ssos, e a
eliminacao deste problema ocorre quando os 0ssos sao calcinados a 1000°C. Infere-
se pela Figura 2, que ndo ha diferenca nos espectros obtidos para as temperaturas
de calcinacéo de 800°C e 1000°C.
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Figura 2. Espectros obtidos por FT-IR
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Em geral, os espectros obtidos, em ambas as temperaturas de calcinacéo,
indicam a presenca de carbonato (COs*) nos comprimentos de ondas 1465 -
1421cm™ e 881cm™, fosfato de calcio (PO,>) que pode ser indicado por uma banda
intensa localizado no comprimento de onda 1030cm * e HPO.,* indicado nos
comprimentos de onda 1089 e 88lcm'l, ndo sendo encontrado nenhum pico
referente a grupos de cianetos®.

Os resultados obtidos pela difracdo de raios X Figura 3 indicam AA presenca

de uma unica fase identificada como hidroxiapatita (ICDD 09-4320) .

——1(1000¢C)
——1(800°C)

10 20 30 40 50 60 70
Figura 3. Difrag8o de Raios —X a temperaturas de 800 e 1000°C
A maior influéncia da temperatura de calcinacao para cinzas de 0ssos bovinos
foi detectada em relacdo a area especifica das particulas. O aumento da
temperatura de calcinacdo de 800°C para 1000°C diminui a area especifica de

11.864 m?2/g para 3.015 m?2/g. Nos estudos reoldgicos avaliou-se o quanto a

temperatura afetaria a viscosidade das suspensoes.

ESTUDO REOLOGICO DA SUSPENSAO DE CINZAS DE OSSOS

A reologia das suspensdes contendo 55, 60, 65 e 70% de cinza de 0ssos €
mostrada na Figura 4. O comportamento obervado neste estudo mostrou-se similar
a pesaquisa realizado por Lelievre (1996)*?. Os dados obtidos mostram que em
baixas concentracdes de cinza de 0ssos, 55% e 60% a suspensao apresenta um
comportamento proximo a de um fluido newtoniano, pois a relacdo da taxa de

cisalhamento e da tensdo é uma praticamente linear. Para maiores concentracdes
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de cinza de 0ssos a suspenséo passa a exibir a tendéncia a um comportamento

pseudoplastico.

Tensio de Csalhamento (D/Cm2)

Taxa de Cisalhamento (1/sec)

Figura 4. Comportamento reoldgico das suspensdes com diferentes concentracdes de sélidos (cinza

de ossos calcinada a 1000°C)

A transicdo do compormento Newtoniano para pseudoplastico pode ser
atribuida ao aumento da concentracédo de sélidos, que devido ao grande numero de
interacdo entre as particulas dificulta a orientacdo das mesmas, resultando no
aumento da viscosidade “9.

A adicdo de dispersante na suspensdo de cinza de o0ssos, reduziu a
viscosidade da suspenséo, como era de espera. Nos resultados obtidos, a eficiéncia
do silicato de sédio (A) foi menor quando comparada com outros dispersantes. A
viscosidade minima atingida pelo dispersante A ficou em torno de 800 cP, enquanto,
a viscosidade minima atingida pelos poliacrilatos (B e C) aproximou-se de zero, para
a formulacdo com 65% de solidos. Conforme observa-se na Figura 5.
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Figura 5 . Influéncia do dispersante na viscosidade de uma suspensédo com concentracdo de 65% de

cinza de ossos calcinadas a 1000°C (Taxa de cisalhamento 26,4 s’l)

A Figura 8 ilustra a relacdo entre a viscosidade e a temperatura de
calcinacéo. Verifica-se a cinza de o0ssos calcinada a 1000°C apresenta viscosidade
menor a cinza de 0ssos calcinada a 800°C. Em relagéo a quantidade de dispersante,
a calcinacdo mais elevada necessitou de uma menor quantidade de dispersante
para atingir uma viscosidade proxima a zero. Isso ocorre devido a area especifica,
uma maior area superficial possui uma menor area de contato sélido liquido e
precisa de maior quantidade de dispersante para o recobrimento total das particulas,
tornando efetiva a forca de repulsdo entre elas. Enquanto que a menor area
especifica possui uma maior reatividade com o0 meio e necessita de uma mneor

quantidade de dispersante 2.

14000 i 800°C

10000 = 1000 °C

Viscosidade (cP)

Dispersante (%em peso)

Figura 6. Avaliagdo da temperatura de sinterizacdo em relagéo a viscosidade (concentragéo de po

70% taxa de cisalhamento 26,4 s™)

CONCLUSAO

As propriedades da cinza de ossos bovinos foram avaliadas por FT-IR, TGA e
DRX em func¢ao da temperatura de calcinacdo. De acordo com os resultados obtidos
por estas analises ndo ha diferencas significativas nas propriedades fisico-quimicas
do po6 calcinado a temperaturas de 800°C e 1000°C. Por outro lado, o tratamento
térmico afetou a area superficial das particulas havendo uma reducédo desta a

medida que a temperatura de calcinacdo era elevada.
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Entre os dispersantes testados, os poliacrilatos mostraram-se mais efetivos
na defloculacdo das cinzas de ossos em relacdo ao silicato de sédio, chegando a
atingir uma viscosidade préoxima a zero, para uma concentracao de 65% de po.

Quanto maior a concentracdo de po6, maior a viscosidade das suspensoes,
com uma relacdo de 1% de solidos gerando o aumento de 150cp na viscosidade.
Também se pode concluir que a area superficial das particulas afeta a reologia das

suspensdes através da reducéo da viscosidade.
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CHARACTERIZATION AND STABILIZATION OF SUSPENSION OF BOVINE
BONE ASH

ABSTRACT

The bovine bone powder is the main component in the production of bone china,
which is known to be one of the finest and most expensive tableware. This special
type of porcelain has unique aesthetic characteristics, among which stands out the
whiteness, translucency and brightness. The properties of this porcelain, as well as
its manufacture, depend on the characteristics of the bone ash. In this study the
rheological properties of the suspensions using exclusively bovine bone ash were
evaluated by testing the influence of the concentration of solids in suspension, the
calcination temperature and the use of dispersing agents. It was found that the
powder calcination temperature affects the rheology of the suspension by lowering
the viscosity.

Key-words: Calcination, bovine bones, suspension, rheology
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