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RESUMO

Ceramicas porosas apresentam grande potencial para aplicacdo em varios
ramos da ciéncia e tecnologia. Dentre as técnicas empregadas na obtencdo de
pecas porosas destaca-se a consolidagdo por amido (“Starch consolidation”),
ambientalmente correta e de baixo custo. Todavia, ela € fortemente influenciada pela
temperatura de gelatinizacdo e tipo de amido utilizado, teor e tipo de defloculante
adicionado e viscosidade. Nesse trabalho estudou-se a viabilidade da producéo de
pecas porosas de alumina obtidas por consolidagdo por amido e a influéncia dos
parametros de processamento. Apds caracterizacdo da alumina, foram preparadas
amostras variando-se o teor de solidos em 40 e 50% e o amido em 10, 20, 30, 40 e
50%. Os melhores resultados foram obtidos utilizando-se teor de solidos de 40%
com variagbes no teor de amido em até 40%; acima deste valor, tanto para a
porcentagem de solidos como para o teor de amido, pecas com baixa integridade

fisica foram produzidas.

Palavras-Chave: Colagem por amido, alumina, porosidade.

INTRODUCAO

A consolidagdo por conformagdo com amido é da familia dos métodos de

conformacao direta, que se baseia nas propriedades fundamentais do amido e na
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sua capacidade de formacao de gel em agua, o que o torna viavel 0 seu uso como
ligante e elemento formador de poros™. Os trabalhos existentes nesta area mostram
gue esta forma de obtencdo de ceramicas porosas apresenta um grande potencial
para aplicacdo em varios ramos da ciéncia e da tecnologia .

O amido é um dos principais componentes da maioria dos vegetais, pois
desempenha o papel de reserva de carboidrato na maior parte dos vegetais
superiores®.

O amido possui a capacidade de engrossar, gelatinizar, aderir e formar filmes.
Essas propriedades tornam o amido amplamente utilizado™". Tais propriedades
podem ser modificadas por tratamento quimico, fisico ou mesmo acdo de certas
enzimas para a obtencdo de novas caracteristicas para aplicacdes especificas.

O amido granular é normalmente branco, denso e insoliuvel em &gua a
temperatura ambiente, variando em tamanho de 2 a 170pum. Sua insolubilidade em
agua abaixo de 50°C permite que ele seja processado em temperatura ambiente
sem impacto significativo em sua estrutura. Entretanto, quando grados de amido sao
suspensos em agua e a temperatura € aumentada gradualmente, nada acontece até
que se atinja um intervalo de temperatura, que é chamada de temperatura de
gelatinizacdo. Nessa faixa, especifica para amidos de diferentes origens, as ligacdes
de hidrogénio mais fracas entre as cadeias de amilose e de amilopectina séo
rompidas. Assim os grdos de amido nessas regiées comecam a intumescer e formar
solucdes consideravelmente viscosas®.

Para obtencdo de pecas ceramicas pelo método da conformacdo com amido,
as suspensfes aquosas de pos ceramicos e amido sdo derramadas em moldes e
elevadas a temperaturas entre 55 e 80°C, em que ocorre o crescimento das
particulas de amido, através da absorcdo de agua da barbotina, promovendo a
aglomeracao das particulas ceramicas e, consequentemente, a conformacao de um
soélido. Além disso, essas particulas, ao incharem, agem como ligante o que permite

retirar o corpo sélido do molde apés a secagem®.

Defloculantes

Defloculantes ou dispersantes sao utilizados em suspensfes aquosas para fins
de evitar a aglomeracao e a decantagdo em um processo de colagem. Para que a

dispersdo na suspensédo ocorra, € imprescindivel que seja alcancada uma condicéo
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de equilibrio entre as forcas de atracé@o e repulsdo entre as particulas e a forca de
gravidade.

O dispersante tem como funcao evitar aglomeracdes de particulas, o que pode
ser atingido tornando-as eletricamente carregadas. Para isso modifica-se o pH da
suspenséo adicionando-se uma base (OH") ou um acido (H"). Quando as cargas das
particulas sé@o idénticas, hd uma repulsdo eletrostética entre as mesmas. Se tais
forcas sdo suficientes para superar a atracdo de van der Waals, o sistema ficara
bem disperso. Ha varios graus de dispersdo, dependendo da magnitude das forcas
repulsivas, logo este estado n&o é tnico®.

E necessario ressaltar que, quando adicionado em excesso, o dispersante
pode se comportar como aglutinante, resultando na aderéncia da peca ao molde e
nao se consegue extrai-la. Afirma-se, entdo, que existe uma quantidade ideal de
dispersante®!?. Essa quantidade pode ocasionar uma série de mudancas nas
caracteristicas da barbotina, alterando-se o pH e, por conseguinte, as caracteristicas
da suspensdo. Estabelecer e compreender as relagcbes entre as variaveis

defloculante-pH-viscosidade é objetivo deste trabalho, bem como a obtencdo da

pecas acabadas (produtos) oriundos dessa suspenséo.

MATERIAIS E METODOS

Inicialmente realizou-se a caracterizacdo do pd de alumina através da
determinacao da densidade real, area especifica (via BET), e o tamanho médio das
particulas.

A medida da densidade real foi determinada via picnometria a Hélio em
picnbmetro da Micromeritics - ACCUPYC 1330; para a determinacdo da area
superficial das amostras sob a forma de po foi utilizado equipamento GEMINI 2370
na Micromeritcs. A distribuicdo de tamanho de particulas foi feita em equipamento
Sedigraph 5100 da empresa Micromeritcs.

Para a conformacdo dos corpos de prova preparou-se barbotinas misturando-
se alumina com a agua, amido de milho e defloculante, variando as concentragcbes
de cada componente. As barbotinas, depois de misturadas e retiradas do béquer,
foram vertidas em molde impermeavel completamente tampado, o qual
posteriormente foi levado para a estufa para iniciar o processo de gelatinizacdo do

amido.
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Primeiramente, utilizando uma proporcao de 50% de solidos, foram realizados
0s testes com a alumina nas concentracdes de 10%, 20%, 30%, 40% e 50% de
amido de milho. Tais testes foram calculados para utilizacdo do molde de dimensbes
12x15x3,5cm. O defloculante utilizado foi o Dispersan LA, um poliacrilato de
defloculacdo estérica e o silicato de sédio, defloculante eletrostético.

Além dessa, foi testada também uma proporcdo de 40% de sélidos para a
preparacdo da barbotina, nos quais a alumina era misturada com concentracdes de
10%, 20%, 30% e 40% de amido de milho. A quantidade calculada foi planejada
para produzir os corpos ceramicos nos moldes de menores dimensoes, de 7x12x
2cm. O defloculante utilizado foi o Dispersan LA — 0 mesmo da preparagao a 50% de
sélidos, uma vez que este apresentou melhores resultados do que o silicato de
sodio.

O conjunto, apdés colocado na estufa a uma temperatura de 65°C, la
permaneceu por 2 horas, a fim de que ocorresse o processo de gelatinizacdo. Apés
0 processo de gelatinizacdo, os corpos de prova foram mantidos na estufa a uma
temperatura de 100°C, para que ocorresse a completa secagem da peca. A
caracterizagdo inicial foi feita através da determinacdo da densidade a verde dos
corpos obtidos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 1 indica os valores da densidade real, area especifica (via BET), e o

tamanho médio das particulas do p6 de alumina utilizado nesta pesquisa.

Tabela 1: Caracterizacao fisico-quimica da alumina

Area Especifica (BET) 70,2681 m3/g
Densidade Real 3,4145 g/lcm?3
Tamanho de particulas

70% menor que 6,0 um
50% 4,5 um

30% menor que 2,5 pm

Todos os corpos de prova obtidos a partir da colagem de barbotina utilizando-

se 50% de solidos (Figura 1) tornaram-se quebradicos apds secagem ou
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apresentaram trincas, o que pode estar relacionado ao elevado teor de solidos que,
apos secagem, proporciona uma elevada porosidade.

O silicato de sodio - defloculante eletrostatico utilizado - ndo apresentou boa
compatibilidade quimica com a alumina, dificultando a preparacéo da barbotina, com
consequente ruptura dos corpos de prova devido a heterogeneidade das pecas
obtidas. Novos testes foram realizados com as mesmas propor¢des, porém o

resultado foi sempre 0 mesmo - as pecas de ceramicas se quebravam.

Figura 1: Pecas de alumina no molde, logo ap0s ser retirado da estufa.

Para solucionar o problema, foi confeccionado um molde menor com
dimensdes de 7x12 x2cm com 5 divisorias também (figura 2). Novos corpos de
prova de alumina foram preparados com o intuito de se investigar o efeito da
dimensédo do molde na conformacéo das pecas.

A guantidade de sdlidos testada nesse molde foi de 40% de sdlidos, utilizando-
se a alumina. Para cada uma das composicdes relativas a porcentagem de amido de
milho, foram confeccionados 12 corpos ceramicos. Desse modo, puderam ser
retiradas as dimensdes de cada um dos corpos e determinar a densidade verde

média dessas, as quais se encontram na figura 3.
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Figura 2: Comparacao de tamanho do antigo molde (esquerda) com novo (direita).
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Figura 3: Gréfico da densidade a verde para cada composi¢cado de amido.

Como pode ser observado pelo gréafico da figura 3, ha uma queda sucessiva na
densidade a verde de cada composicdo, cujas medidas apresentam-se bastante
confiaveis, dado o baixo valor de desvio padrédo.

A influéncia da presenca do amido de milho é facilmente observada, pois ao
aumentar o teor deste, tem-se uma queda final da densidade a verde dos corpos
ceramicos.
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Com relacdo as questdes de integridade fisica dos corpos ceramicos pode-se
dizer, por uma analise puramente visual, que as composi¢cées contendo 40% de
sélidos apresentaram-se integras (Figura 4), sem muitos defeitos superficiais e sem
fraturar-se com facilidade, enquanto que as composicdes que apresentaram 50% de
sélidos parecem ser bem mais susceptiveis ao processamento, apresentando muitas

rachaduras e falhas.

Figura 4: Pecas Ceramicas com 40% de solidos.

Com relagdo aos tipos de defloculantes utilizados vale ressaltar que o
defloculante a base de silicato de sodio foi testado e ndo atendeu as necessidades
da alumina, uma vez que nao levou a uma defloculacdo suficientemente boa. Desse
modo, resolveu-se adotar apenas o disperlam LA, o qual foi de grande auxilio para
produzir as barbotinas a serem utilizadas para confec¢do das pegas ceramicas.

Adotando esse defloculante, péde-se construir um grafico representado na
figura 5. Nele estdo dispostos os valores da massa de defloculante utilizado para
cada composicdo em amido presente nas pecas ceramicas produzidas.

Pode-se analisar do grafico que a curva de tendéncia da uma ideia de que
guanto maior a quantidade de amido utilizada para produzir a barbotina, maior sera
a quantidade de defloculante. O valor relativo a 10% ndo segue a tendéncia da
curva, mas justifica-se seu valor gracas ao erro subjetivo ao se adicionar o
defloculante, ja que ndo é determinado um momento exato nem uma quantidade fixa

de defloculante a ser colocada para producédo da barbotina.
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Figura 5: Gréfico que relaciona a porcentagem de defloculante na massa total pela

porcentagem de amido.

Cabe salientar ainda que o trabalho estd em andamento e que outros
resultados obtidos apés queima das amostras poderdo ajudar a compreender melhor
o efeito das variaveis: teor de solidos, amido, defloculante no processamento

realizado através da técnica “starch consolidation”.

CONCLUSOES

A obtencao de pecas porosas de alumina via colagem por amido é um método
simples e barato, mas que necessita de um rigoroso controle e otimizacdo das
etapas do processo para que se atinja uma boa qualidade final do corpo ceramico,
pois a quantidade de defloculante adicionada, a porcentagem de amido e o processo
de gelatinizacdo e de secagem influenciam muito sobre a integridade da peca
obtida. Torna-se questionavel, portanto, a utilizacdo da técnica sob o ponto de vista
industrial devido a enorme influéncia dos parametros de processamento citados.

Para que se chegue a uma conclusdo, é necessario que se explore mais a
tematica, buscando uma correlagdo entre os pardametros envolvidos no
processamento.
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STATISTICAL TOOLS APPLIED TO THE CERAMIC MATERIALS DEVELOPMENT

ABSTRACT

Porous ceramics have great potential for application in science and
technology. Many techniques are used for obtaining porous ceramic. Among the
techniques used to obtain porosity, the starch consolidation is indicated because it is
environmentally friendly and inexpensive. However, this technique is strongly
influenced by the gelatinization temperature, the starch used, the content and type of
added dispersant and viscosity. In this work it was investigated the production of
samples of porous alumina obtained by starch consolidation and the influence of
processing parameters. After characterization of the alumina, samples were prepared
by varying the solids content in 40 and 50%, the starch content was 10, 20, 30, 40
and 50% to prepare the mixture. The best results were obtained using solids content
of 40%; above this value, the pieces produced presented lower physical integrity,

for both the percentage of solids as for the starch.

Key-Words: Starch Conformation, alumina, porosity.
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