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RESUMO

Nesse trabalho, foram investigadas as propriedades de um grés-pocelanato
feito com albita ou espoduménio. O teor de feldspato nas composic¢des foi de 15
a 30% massa. Corpos de prova foram sinterizados a 1000, 1100, 1200 e 1280°C,
patamar de 1 hora em temperatura maxima. As amostras foram caracterizadas
pela andlise da superficie fraturada utilizando microscopia eletrénica de varredura
e diagramas de gresificagdo, mostrando simultaneamente a retragéo linear e a
absorcdo de agua em relacdo a temperatura de sinterizacdo, determinando as
melhores condi¢cdes de sinterizacdo. Os resultados obtidos para as amostras
contendo 30% de espoduménio a 1280°C foram, retracdo linear de 9,97 % e
absorcdo de agua de 5,40 %, enquanto as amostras contendo 30% de albita a
1280°C, exibiram resultados de 10,13% e 5,74% respectivamente. Concluimos a
empregabilidade do espoduménio, j& que ndo ha diferencas significativas entre
eles.
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INTRODUCAO

As pecas ceramicas sdao materiais obtidos a partir de matérias primas
naturais, as propriedades tecnologicas finais dos produtos ceramicos sao
criticamente dependentes da composi¢cdo quimica e mineraldgica das matérias-

primas empregadas. (1)
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A industria ceramica desempenha importante papel na economia do pais,
com participagdo estimada em 1% no PIB (Produto Interno Bruto). A evolugao das
industrias brasileiras, em funcdo da abundéancia de matérias-primas naturais,
fontes de energia e disponibilidade de tecnologias embutidas nos equipamentos
industriais fez com que diversos tipos de produtos do setor atingissem um
patamar apreciavel nas exportacdes do pais. O Brasil ocupa hoje o segundo lugar
em termos de mercado consumidor, depois apenas da China, e o quarto lugar na
producdo mundial. (2)

Neste trabalho, a massa ceramica triaxial foi formulada a partir de argila,
caulim, quartzo e feldspato. Cada um destes compostos possui uma fungédo. A
argila produz nas pecas uma formacéo de fase liquida na sinterizacédo, maior e de
forma mais gradual, proporcionando uma maior resisténcia mecanica. (3). O
caulim aumenta o teor de alumina e auxilia na brancura do produto final (4). O
quartzo participa da fusdo com o feldspato e equilibra a viscosidade e fluxo vitreo
(5). Por ultimo, o feldspato, que atua como fundente, proporciona as primeiras
fases liquidas que aparecem durante a queima, formando um liquido que tende a
preencher as cavidades do corpo ceramico. Portanto, € o principal responsavel
pelo processo de densificacdo, contribuindo para a diminuigdo da porosidade das
pecas e da temperatura de sinterizacdo, conferindo-lhes algumas das
propriedades tecnologicas desejadas. As caracteristicas que devem ser
observadas na escolha de um fundente sdo: as fases minerais presentes,
principais e secundarias, as impurezas e a granulometria. (6,7)

Recentemente, tem-se destacado a utilizacdo de matérias-primas que
contenham espoduménio em sua composicdo. Devido ao alto custo da forma
sintética, como carbonato de litio, tem-se utilizado, principalmente, a forma
mineral. Neste trabalho foi utilizado o feldspato espoduménio, com 0,91% de
Li,O a massa, com ganho de densificacado, resisténcia mecanica e diminuicdo da
temperatura de queima [8]. Porém teores de Li,O ndo devem exceder ~1,5%,
para nao se perder em densificagdo das pecas [9].

O presente trabalho prop6s-se estudar a substituicdo do feldspato albita pelo
espoduménio, fazendo uma caracterizacdo tecnologica, com estudo das fases

formadas e analise microestrutual.

73



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

MATERIAIS E METODOS
1.1 — Preparacdo dos corpos de prova

Neste estudo foram utilizados quatro tipos de matérias-primas minerais:
argila Sado Simao, caulim, quartzo e feldspato, todos de granulometria 325 MESH.
Foram utilizados dois tipos de feldspato: albita e espoduménio.

O feldspato albita (rico em sddio) foi adquirido pela empresa Minasolo -
Minérios e Graos Abrasivos.

O feldspato espoduménio (rico em litio) foi cedido pela empresa Companhia
Industrial Fluminense — MIBRA, localizada na cidade de Nazareno, regido
Campos das Vertentes do Estado de Minas Gerais.

A analise quimica dos componentes utilizados encontra-se na tabela 1, os
resultados foram obtidos por fluorescéncia de raios-x utilizando um

espectrometro de raios X, EDX-700 da Shimadzu®.

Compontentes | SiO, | AL,O; | Alcalis* | Li,0

Argila Sdo Simédo | 63,76 | 35,03 1,21 ok ok
Caulim 52,74| 4583 | 1,44 | *x*
Quartzo 99,23| 05 0,27 | ***
Feldspato Na 65,92 19,31 14,77 * ok ok

Feldspato Li 76,36 | 16,09 6,64 | 091

Tabela 1 — Anélise quimica

* Conteudo de CaO + Na 20 + K20 + MgO

As proporgdes das misturas foram de 40% de Argila, 10% de Caulim , 35%
de Quartzo, e Feldspato albita ou Feldspato espoduménio variando de 15, 20, 25
e 30% do peso total do corpo de prova. As matérias-primas foram misturadas
manualmente em almofariz.

A prensagem dos corpos de prova foi realizada uniaxialmente em
prensa hidraulica SIWA Press®, com capacidade de 15 toneladas, utilizando
uma matriz em ago SAE 1045, com medidas internas de 60 x 20 mm. Para a
moldagem foram colocados 20 gramas de material, 0 que resultou em corpos de

prova com espessuras entre 6,5 e 80 mm. A carga aplicada foi de 4
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toneladas, durante um intervalo de 30 segundos para acomodacao das
particulas, resultando em pressao de compactacéo de 28,5 MPa.

ApOs a prensagem, os corpos de prova foram pesados, e medidas
suas dimensfes a verde utilizando paquimetro digital da marca Starrett® 727-
6/150 com precisdo de 0,01 mm. Foram medidos 3 pontos ao longo da largura, 3
pontos ao longo da espessura e 1 ponto ao longo da altura.

Na sinterizacdo dos corpos de prova foi utilizado um forno elétrico da
marca Lavoisier Furnace® Modelo 4020. Os corpos de prova foram sinterizados
nas temperaturas de 1000, 1100, 1200 e 1280 °C. A taxa de aquecimento foi
de 3 °C/min com patamar de 1 hora.

1.2 Anélise da superficie fraturada

Os corpos de prova apos a sinterizacdo foram analisados em um
microscopio eletrbnico de varredura da marca Hitachi® modelo TM 3000. O
objetivo da analise foi acompanhar as mudancas microestruturais e
morfolégicas das amostras utilizando o feldspato albita e o feldspato
espoduménio, comparando a existéncia de cristais aciculares que indicam a

formacdo de mulita secundaria. As ampliacdes foram de 1000 vezes.

1.3 Diagramas de gresificacdo

A curva de gresificacdo é a representacdo grafica simultdnea da absorc¢éo
de agua (AA) e retracdo linear (RL) da peca com a temperatura de queima. Logo
para se obter um produto final com uma faixa de absorcdo de 4gua desejada e a
variacdo de tamanho admissivel, pode-se usar a curva de gresificacdo para
identificar a temperatura na qual essas caracteristicas sdo alcancadas. Portanto
serve como um instrumento controle de qualidade e tem utilidade na avaliacdo da
sensibilidade de massas ceramicas a possiveis erros de dosagem, variacdes da
densidade do compacto seco e as condicdes de queima. Serve também para
indicar a temperatura onde o material comega a densificar ou gresificar,
correspondendo ao ponto de intersecdo das curvas de absorcdo de agua e

retracao linear.
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A retracao linear foi determinada utilizando-se a equacao (A), seguindo a
NBR 13818.

|
RL (%) = - | * %100
0 (A)

Sendo a RL a retragdo linear pos queima, em porcentagem; Lo o
comprimento, em mm, do corpo de prova verde ; e Lf o comprimento do
corpo de prova sinterizado.

O procedimento para o calculo de absorcdo de agua foi, primeiramente a
pesagem dos corpos de prova sinterizados em balanca digital com precisdo de
0,01 g, depois eles foram imersos em agua destilada a 100 °C por 1 hora. As
amostras foram encobridas por pelo menos 5 cm, conforme NBR-13818.

Ao término do periodo de imersédo, o excesso de agua superficial foi retirado
com um pano umedecido, e os corpos de prova foram novamente pesados a fim
de determinar o valor da quantidade de agua absorvida, de acordo com a

equacéo B.

AA(%) = % x100

: (B)

RESULTADOS E DISCUSSAO

Em todas as amostras preparadas independente do tipo e teor de feldspato
empregado observa-se como o esperado, um aumento da retragao linear e uma
diminuicdo da absorcdo de agua em fungdo do aumento da temperatura de
sinterizag&o, conforme as figuras 1 e 2. Em consequéncia da sinterizagdo dos
corpos de prova observa-se também que a retracdo linear aumenta
principalmente em temperaturas acima de 1100°C, indicando ha formacéo de fase
liguida em uma quantidade apreciada. Esse resultado é de acordo com o0s
resultados anteriores obtidos no estudo da dilatometria, onde observamos a maior
taxa de retracdo entre 1100 e 1200°C.
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Figura 1 — Grafico de gresificacdo de amostras contendo feldspato litico
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Figura 2 — Gréfico de gresificacdo de amostras contendo feldspato sodico

Pra cada tipo de feldspato utilizado, albita ou espoduménio, nota-se um
aumento de retracdo linear e uma diminuicdo da absor¢édo de 4gua em relacdo ao
aumento do teor de feldspato, isso €& claramente relacionado com a maior
guantidade de fase liquida formada. Comparando as amostras preparadas com
feldspato litico com as preparadas com feldspato sédico nas mesmas quantidades
e condicdes idénticas de sinterizacdo, as diferencas observadas sdo minimas,
indicando que o feldspato litico pode substituir o feldspato sodico.

As microfotografias apresentadas nas figuras 3 e 4 , mostram as superficies

de fraturas contendo 15 e 30% de feldspato sédico, sinterizados a 1000 e 1280°C,
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respectivamente. As figuras 5 e 6, mostram as superficies de fraturas do
feldspato litico, nas mesmas condigdes.

UFsy NL D53 «10x  00um UFs) KL DA7 x30n  100um

Figura 3 — Micrografias de amostras
sinterizadas a 1000°C, contendo 15 e 30% feldspato litico, aumento 1000X.
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Figura 4 — Micrografias de amostras sinterizadas a 1280°C, contendo 15 e
30% feldspato litico, aumento 1000X.
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Figura 5 — Micrografias de amostras sinterizadas a 1000°C, contendo 15 e

30% feldspato sédico, aumento 1000X.
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Figura 6 — Micrografias de amostras sinterizadas a 1280°C, contendo 15 e
30% feldspato sodico, aumento 1000X.

Pode ser observado que com o aumento da temperatura de sinterizacao
houve uma diminuicdo da porosidade e além da formacdo da fase vitrea, que
ocorreu em temperaturas acima de 1100°C. Também podemos observar que as
superficies de fratura das amostras preparadas com feldspato litico tiveram o

mesmo comportamento das preparadas com feldspato sodico.
CONCLUSOES

Os resultados desse trabalho demostram que ndo houve diferengas
significativas na sinterizacéo, desenvolvimento microestrutural e das propriedades
gerais dos corpos de prova, preparados com os dois tipos de feldspatos
investigados. Os melhores resultados em termos de menor absorcdo de agua ,
em torno de 5%, foi de 30% teor de feldspato a 1280°C.

O ponto de intersecdo das curvas de absorcdo de agua e retragao linear foi
em torno de 1200°C, indicando a temperatura onde o material comeca a densificar

ou gresificar.
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Influence of the amount containing spodumene or albite on the sintering of a
triaxial ceramic
Abstract
In this study, we investigated the properties of porcelain stoneware, made with
albite or spodumene. The amount of the feldspar in the compositions ranged from
15 to 30% by weight. Specimens were pressed and sintered at 1000, 1100, 1200
and 1280 °C with an isotherm of 1 hour at the maximum temperature. The
samples were characterized by analysis of the fracture surface using scanning
electron microscopy and the vitrification curves, showing both the linear shrinkage
and porosity in relation to the sintering temperature. The best results were
obtained for samples containing 30% spodumene sintered at 1280 °C, with a
linear shrinkage of 9.97% and porosity of 13.28%, while the corresponding results
of samples containing 30% albite were 10.13% and 12.17%, respectively. It is
concluded that the use of spodumene in the production of porcelain stoneware is

viable, resulting in comparable properties.

Key-words: feldspar, albite, spodumene, triaxial ceramic, sintering.
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