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Resumo

O porcelanato se destaca no mercado atual de revestimentos ceramicos por apresentar excelentes caracteristicas técnicas e estéticas. No
presente trabalho foram selecionadas matérias-primas cerdmicas tradicionais e adotada uma formulagdo padrdo, convencionalmente
reportada na literatura, visando a substituicdo do componente fundente (feldspato) por uma matéria-prima formadora de fase liquida em
alta temperatura, e a substituicdo da fragdo argilosa por um argilito de menor refratariedade. O objetivo do estudo foi avaliar a utilizagdo
destas matérias-primas como alternativas técnicas e de menor custo, uma vez que, em uma massa de porcelanato, a quantidade de
fundente ¢ muito grande (representa aproximadamente 50% do total das matérias-primas utilizadas). A nefelina sienito foi a matéria-
prima natural substituta ao feldspato escolhida por pertencer a familia dos feldspatdides e por possuir caracteristicas fisico-quimicas
semelhantes, sobretudo, elevada fundéncia. Para a substitui¢do da fracdo argilosa foi escolhido um argilito de ocorréncia natural,
abundante na regido de Santa Gertrudes, SP. As substituicdes ao feldspato e a fragao argilosa ocorreram de maneira total e/ou parcial, por
meio de combinagdes entre os fundentes e argilitos. As massas foram processadas a partir da mistura de pos, moagem a imido, secagem,
desaglomeragdo, compactacdo e queima. Além das curvas de gresificacao, técnicas como dilatometria, medidas de porosidade aparente,
ensaio de resisténcia mecanica a flexdo a trés pontos, microscopia eletronica e difragdo de raios X foram utilizadas para a caracterizagdo
dos materiais apds queima em diversas temperaturas. Os principais resultados mostraram que, a principio, é possivel a combinagio
das matérias-primas nefelina e argilito como material alternativo ao feldspato potassico e a argila S. Simao, pois elas proporcionam a
gresificagdo em temperaturas mais baixas. Composi¢cdes com ambas as matérias-primas apresentaram baixos valores de absor¢io de agua
(<0,1%) e elevada resisténcia mecanica (> 45 MPa), apesar de maior deformagao piroplastica a 1150 °C.
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Abstract

The porcelain tile is distinguished in the current market for ceramic tiles, with excellent technical and esthetic characteristics. In the
present study traditional ceramic raw materials were selected and a standard formulation conventionally reported in the literature was
adopted aiming to replace the melting phase (feldspar) of the composition for a raw material that forms liquid phase at high temperature,
and replacement of the clay fraction by a mudstone of lower refractoriness. The aim of this study was to evaluate the use of these materials
as alternative techniques and lower cost, since, in a mass of porcelain tile, the amount of flux is very large (representing approximately
50% of total raw materials used). The nepheline syenite was the natural raw material selected to replace the feldspar due to the fact
that it belongs to the family of feldspathoids, and has similar physicochemical characteristics, therefore, a high fluxing efficiency. To
replace the clay fraction was chosen a mudstone naturally occurring, abundant in the region of Santa Gertrudes, SP. Substitutions to
the feldspar and clay fraction were completely and/or partially by means of combinations between the flux and mudstones. The masses
were processed from the mixing of powders, wet milling, drying, disagglomeration, compaction and firing. In addition to the vitrification
curves, techniques such as dilatometry, measurements of porosity, flexure strength test, electron microscopy and X-ray diffraction were
used to characterize the material after firing at various temperatures. The results showed that, in principle, it is possible the combination
of raw materials such as nepheline and mudstone to replace potassium feldspar and S. Simdo clay, as they provide the vitrification at
lower temperatures. Compositions with both materials showed lower values of water absorption (<0.1%) and high mechanical strength
(> 45 MPa), despite higher pyroplastic strain at 1150 °C.

Keywords: stoneware tile, raw materials, ceramic flux former.

INTRODUCAO chegando a uma producao de aproximadamente 775,7 milhdes
de m?%ano. No pais, o setor conta com 94 empresas ¢ 117

O Brasil ocupa lugar de destaque no segmento de plantas industriais instaladas, distribuidas em mais de
Revestimento Ceramico, sendo o segundo maior produtor 18 estados [2]. O crescente desenvolvimento mundial
mundial [1]. O setor vem apresentando um grande crescimento, dos materiais ceramicos nos ultimos anos fez com que o



175 F. S. Hoffmann et al. / Ceramica 58 (2012) 174-185

conhecimento cientifico e tecnolégico se tornasse cada
vez mais necessario. A competitividade acirrada entre os
fabricantes de revestimentos ceramicos impde medidas
para redugdo de seus custos de produgdo e manutengdo
dos padrdes de qualidade, atendendo as normas propostas
pelos orgdos nacionais e internacionais de controle de
qualidade [3].

Porcelanato

Dentro do grupo de ceramicas para revestimento
encontra-se o porcelanato, conhecido também como
grés porcelanato, ou ainda granito cerdmico, ou grés fino
porcelanato [4]. Tal nomenclatura se deve ao fato de que
grés porcelanato deriva de “gres”, que denomina materiais
ceramicos com estrutura compacta (caracterizados por uma
fase cristalina imersa em uma matriz vitrea), e “porcellanato”,
termo que se refere as caracteristicas técnicas deste produto
similares a da porcelana [5]. No entanto, a partir da norma
NBR 15463/2007 - Placas Ceramicas Para Revestimento-
Porcelanato [6], todas as denominagdes foram simplificadas
e adota-se simplesmente a palavra porcelanato [5]. Os
corpos de grés porcelanato sio comumente constituidos de,
aproximadamente, 55-65% de uma matriz vitrea, 20-25% de
quartzo e 12-16% de mulita [7]. No inicio de sua fabricacao,
o porcelanato era produzido a uma temperatura de 1200
°C em longos periodos que variavam de 40 a 50 h sendo,
portanto, um processo extremamente lento. Entre 1970
e 1980, com o continuo desenvolvimento da tecnologia,
conseguiu-se diminuir os ciclos de queima a valores muito
menores por meio da alteragdo da formulagao deste produto,
sendo possivel chegar, dependendo do formato, a valores da
ordem de 35 a 90 min. Esse novo ciclo de queima tornou-
se proximo aos encontrados em revestimentos ceramicos
tradicionais, que apresentam sua temperatura de queima
variando de 1100 °C a 1250 °C [8]. Com a substitui¢do
dos antigos fornos a tinel por modernos fornos a rolo ¢ a
utilizacdo de prensas hidraulicas cada vez mais potentes,

pecas dos mais variados tipos e tamanhos puderam ser
fabricadas. Desde entdo, o porcelanato se apresenta como
um produto altamente competitivo e versatil, podendo
atingir varios setores e diferentes aplica¢des, atendendo
tanto as caracteristicas estéticas, como as caracteristicas
técnicas [9]. A classe dos porcelanatos apresenta trés
tipologias, de acordo com o acabamento dos produtos:
natural (versdo rustica), esmaltado (que recebe uma camada
de vidrado sob sua superficie) e o polido (de superficie
lisa e brilhante). Nesta terceira classe sdo retirados alguns
décimos de milimetros do material da superficie da placa,
realcando o aspecto estético sem modificar notavelmente
as caracteristicas mecanicas. Devido a suas caracteristicas
o porcelanato ¢ motivo de atencdo tanto de fabricantes
nacionais e internacionais como também da comunidade
cientifica, que procuram otimizar suas propriedades a fim
de que, mesmo sendo constituido por matérias-primas
essencialmente naturais, possa apresentar um desempenho
comparavel ao das ceramicas técnicas, cujas tecnologias
empregadas na fabricacdo sdo bem mais sofisticadas [10].

Mateérias-primas

Na fabricagdo de revestimentos ceramicos em geral,
bem como para a fabricacdo de porcelanato, ndo existe
uma Unica matéria-prima natural que venha a apresentar
todas as caracteristicas necessdrias para que ocorra uma
boa formulagdo: uma boa fundéncia, uma boa estabilidade
dimensional, entre outras caracteristicas. Portanto, se faz
necessaria a utilizagdo de uma mistura de matérias-primas
para se obter as caracteristicas desejadas de uma massa a
verde [11]. Para a fabricacdo do porcelanato, a mistura
de matérias-primas utilizadas caracteriza-se por serem
compostas por uma porcentagem variavel de 30-50%
em peso de caulim e/ou argilas e uma propor¢ao similar
a anterior de feldspato sddico/potassico. Sao utilizados
ainda, para a preparac¢do da massa, outros tipos de matérias-
primas, em uma escala menor, tais como o quartzo, argila

Tabela I - Composicoes tipicas e analises quimicas de massas cerdmicas para porcelanato [4].
[Table I - Typical compositions and chemical analysis of ceramic bodies for porcelainized

stoneware tile [4].]

Composic¢des 1 2 3 4 5 6
Argila 38 41 45 35 30 35
Feldspato 40 16 35 45 50 38
Caulim 12 8 - - - 15
Areia feldspatica 10 35 20 20 20 12
SiO, 68,8 70,6 69,4 70,2 70,5 67,8
AlLO, 19,9 18,6 19,0 18,3 17,1 20,4
K,0 +Na,0 5,6 4,9 6,1 5,7 53 4,0
Fe O, 0,6 0,5 0,7 0,5 0,6 0,4
CaO +MgO 0,5 0,5 0,6 0,7 1,2 0,5
PF. 3.8 3,6 3.3 3.5 3.8 3,7
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bentonitica, talco, entre outros, para se conseguir atingir
determinadas propriedades do produto, ou facilitar a etapa de
processamento. As matérias-primas comumente utilizadas
para a fabricacdo do porcelanato, e os 6xidos que estas irdo
fornecer ao sistema para posterior formacdo das fases sdo
fornecidas na Tabela I.

A baixa porosidade desejada e, consequentemente,
elevada resisténcia mecanica conferida aos produtos finais,
fazem com que o feldspato esteja presente em grandes
quantidades na massa de porcelanato tendo, portanto,
um papel fundamental. Eles podem ser definidos como
silico-aluminatos de metais alcalinos e alcalinos terrosos
e, do ponto de vista quimico, podem ser de quatro tipos
[11]: feldspato potassico - (K,0.Al,0,.6Si0,), ortoclésio;
feldspato sodico - (Na,0.Al,0,.6Si0,), albita; feldspato
calcico - (Ca0.Al0,.28i0,), anortita; feldspato barico -
(Ba0.Al1,0,.28i0,), anortita.

Para o porcelanato, o alto teor de alcalis (6xidos de
metais alcalinos e alcalinos terrosos) proveniente dos
feldspatos ¢ extremamente importante, ja que proporciona
o aparecimento da primeira fase liquida formada durante
a sinterizagdo, sendo responsavel pelo processo inicial da
densificacdo, refletindo em baixa porosidade no produto
final. A fusibilidade e a formagao de eutéticos com outros
elementos presentes possibilitam atingir a gresificagdo
mesmo a temperaturas relativamente baixas, que s@o
caracteristicas dos minerais feldspaticos [5]. Junto aos
feldspatos, ha outra categoria de matérias-primas fundentes,
pertencente ao grupo dos feldspatdides, como por exemplo,
a nefelina, que ¢ muito utilizada na fabricagdo de vidros e
em alguns setores ceramicos. Por ser uma fonte de alcalis,
que diminui a fusibilidade da composi¢do, melhora a
capacidade fluxante e favorece o processo de vitrificagdo
em temperaturas mais baixas. Varios materiais alternativos
ao feldspato vém sendo estudados por grupo de pesquisas e
avaliados industrialmente, tais como o fonolito, filitos, talco
€ mais recentemente matérias-primas sintéticas como fritas e
materiais reciclados como p6 de vidro e de granito [11, 12].
No entanto, apesar dos diferentes tipos de alcalis presentes
em cada um desses fundentes, a composi¢do quimica total
da matéria-prima substituinte influencia a microestrutura
final do produto, indicando utiliza¢des especificas para cada
caso.

A nefelina sienito possui a formula quimica NaAlSiO,
(silicato de aluminio e sodio). Pode também apresentar
potassio em sua formula. Constitui um importante mineral
formador de rochas pobres em silica, do grupo das rochas
alcalinas. Seunome deriva do grego “nephelus”, que significa
nuvem; dissolve-se em acidos, gelatinizando e dando a este
um aspecto enevoado. Apresentam-se como rochas igneas
insaturadas em silica, nas cores branca, amarelada, incolor e
avermelhada. Possui clivagem imperfeita, fratura irregular,
e transparéncia translicida. Dureza em escala Mohs
varia entre 5 ¢ 6, e densidade em torno de 2,6 g/cm’. Tais
propriedades sdo semelhantes ao feldspato, logo a nefelina
apresenta um grande potencial para utilizagdo em massas de
fabricagdo de porcelanato [12]. A nefelina ¢ bastante usada

na fabricacdo de praticamente todos os esmaltes cerdmicos,
particularmente por causa da sua capacidade de atuar em
ambos os ciclos, o de queima rapida e o convencional. Pode-
se destacar que a vantagem da nefelina ante o feldspato
consiste na sua acdo fundente muito superior, além de
produzir um fundido de menor viscosidade. Este fato esta
ligado a maior quantidade de 6xidos fundentes (K,0+Na,0),
em torno de 14%, o que reflete numa reducdo da temperatura
de sinterizag@o [7]. Se, por um lado, quando se utiliza a
nefelina o produto apresenta um alto grau de densificacao
e aumento na resisténcia mecanica, por outro, o alto teor de
oxido de ferro (> 2%), normalmente presente nesta matéria-
prima, dificulta sua utilizagdo em ceramicas que exijam um
alto teor de brancura; a ndo ser que ela seja desmagnetizada.

Paralelamente, neste trabalho, busca-se a substitui¢ao
parcial e/ou total da argila que entra na composigao inicial
dos porcelanatos. As argilas sdo compostas por uma
infinidade de componentes, cuja caracteristica principal ¢
a plasticidade. A argila pléstica é composta basicamente de
argilominerais, como a caulinita, a ilita, a montmorilonita
e a esmectita, e outros minerais ndo argilosos, como o
quartzo, o feldspato, micas e matéria organica. Uma argila
comumente utilizada na regido sudeste para a formulagdo
de ceramica branca ¢ a argila S. Simao, também conhecida
como uma argila tipo ball-clay. Tal classe de argila apresenta
como fases principais o quartzo ¢ a caulinita. O argilito
escolhido para a substituicdo da argila ball-clay possui
ocorréncia natural, encontrado no pélo de Santa Gertrudes,
SP. O argilito de Santa Gertrudes, por sua vez, ¢ composto
por quartzo, ortoclasio, albita, hematita, ilita e calcita. Logo,
¢ uma matéria-prima mais fundente e que apresenta cor de
queima avermelhada, decorrente dos ions Fe?* encontrado
na hematita. Em contrapartida, ¢ uma matéria-prima de
menor valor agregado, o que leva a possibilidade de reducao
de custo do produto final.

Assim, o objetivo principal foi estudar composi¢des
com dois diferentes fundentes, o feldspato e a nefelina
sienito, comparativamente a uma composi¢do tradicional
de porcelanato contendo somente feldspato, além da
possibilidade de substituigdo da argila S. Simio por um
argilito menos nobre (argilito de Santa Gertrudes). Para
isto, foram analisadas as caracteristicas cerdmicas apos
queima de composicdes com substitui¢do total e parcial do
feldspato, bem como de combinagdes contendo ou argila S.
Simao ou argilito de Santa Gertrudes.

MATERIAIS E METODOS

As matérias-primas que foram utilizadas para a
realizagdo deste trabalho s3o materiais comerciais que
apresentam analise quimica definida, exceto as argilas,
para que as composigdes possam ser preparadas com maior
reprodutibilidade. As composi¢des que foram avaliadas
sdo baseadas em uma composicdo padrao para porcelanato
[13], que consiste em: 45% em peso de feldspato potassico
(ortoclasio), 35% em peso de argila caulinitica, 15% em peso
de caulim, 7% em peso de quartzo, e 3% em peso de talco.
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Tabela II - Analises quimicas das matérias-primas (% em peso) utilizadas nas composi¢des de porcelanato.
[Table II - Chemical analysis of raw materials (wt %) used in the compositions of porcelainized stoneware tile.]

Matéria-prima Si0, ALO, FeO, CaO NaO KO TiO, MgO PF
Feldspato 6517 1909 003 0,10 285 11,63 001 002 0,68
Nefelina 63,22 1985 026 046 7,00 789 014 002 1,06

Argila S. Siméo 5444 2991 1,08 041 003 050 1,02 009 12,42
Argilito S. Gertrudes 68,18 142 531 0,72 266 3,59 0,61 1,88 2,69
Caulim 4516 3924 088 001 011 1,08 007 003 1335
Quartzo 9893 0,50 0,04 003 007 017 001 <001 0,22

Talco 62,92 059 024 002 <001 <001 001 3095 526

Nota: as matérias-primas feldspato, argila, caulim, quarto e talco sdo de procedéncia da Minasolo S.A. e a nefelina desmagnetizada

(Fe,0,<2%) da Ematec S.A..

As analises quimicas das matérias-primas utilizadas sdo
apresentadas na Tabela II, de acordo com os fornecedores.

Preparacdo dos corpos de prova: inicialmente, as
matérias-primas foram pesadas segundo as composi¢des
previamente estabelecidas, misturadas a agua e ao
defloculante (0,3% em peso de hexametafosfato de sodio),
e moidas em moinho de bolas de alumina (relagdo 45/55
solido agua) durante um periodo de 4 h. Depois da moagem
cada barbotina foi seca em estufa a 110 °C. Apds a secagem,
as massas foram desagregadas em almofariz e passadas em
peneira de malha 45 mesh; 8% de agua foram adicionados
para a granulagdo em peneira 18 mesh, para auxiliar na
etapa de prensagem. Os p6s foram acondicionados por um
periodo de 24 h para uma completa homogeneizacao da
umidade. Em seguida as misturas de matérias-primas foram
prensadas em moldes metalicos (6 cm de comprimento x
2 cm de largura) com utilizagdo de uma prensa hidraulica;
foi utilizada a pressdo de compactagdo de 240 kgf/cm?. As
amostras obtidas foram queimadas em forno elétrico ao ar
sob diferentes ciclos de queima, e resfriadas naturalmente
até a temperatura ambiente. Foi adotado um ciclo de queima

com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min, com um
patamar de 10 min, nas seguintes temperaturas: 950, 1000,
1050, 1100, 1150 e 1175 °C. Apés as queimas, as amostras
foram caracterizadas fisicamente quanto a densidade e
porosidade aparente, absor¢do de agua, retragdo linear, e
resisténcia mecanica a flexdo. A analise microestrutural foi
feita em superficies de fratura por microscopia eletronica
de varredura e a analise de difragdo de raios X realizada
em amostras retiradas do mesmo corpo-de-prova apoés
desagregacdo em almofariz de agata.

A Tabela III apresenta as composi¢des de interesse
estudadas.

Caracteriza¢do das matérias-primas e composigoes:
as matérias-primas foram caracterizadas quanto a analise
quimica, por meio da técnica de fluorescéncia de raios X,
e as misturas de p6s das composi¢des por sedimentometria
para obteng@o das curvas de distribuicdo de tamanho de
particulas. Os corpos-de-prova prensados também foram
analisados por dilatometria para observagao das temperaturas
de inicio de sinterizagdo de cada composi¢do como fungdo
da alteragdo dos materiais fundentes.

Tabela I1I - Formulagdes basicas de porcelanato, onde o fundente feldspato foi substituido inteira e proporcionalmente por
nefelina, e a argila S. Simao foi substituida pelo argilito de Santa Gertrudes, de forma a gerar as diferentes reformulacgdes

(% em peso).

[Table III - Basic formulations of porcelainized stoneware tile, where feldspar was replaced whole and proportionately
by nepheline, and the S. Simdo clay was replaced by the Santa Gertrudes mudstone, to generate the different

reformulations (wt%).]

Composi¢do  Feldspato  Nefelina  Argila S. Simdo  Argila S. Gertrudes ~ Caulim Quartzo Talco
1 45 0 30 0 15 7 3
2 22,5 22,5 30 0 15 7 3
3 0 45 30 0 15 7 3
4 45 0 0 30 15 7 3
5 33,75 11,25 0 30 15 7 3
6 22,5 22,5 0 30 15 7 3
7 11,25 33,75 0 30 15 7 3
8 0 45 0 30 15 7 3
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Caracterizagdo das amostras apos a queima: 0s corpos-
de-prova das diversas composi¢des foram caracterizados
apoés a queima por medidas de densidade e porosidade
aparente, absor¢ao de agua, retragdo linear de queima (curva
de gresificagdo), resisténcia mecanica a flexao a trés pontos e
deformagdo piroplastica. Para a analise da formacao de fases
e observagdo do desenvolvimento microestrutural utilizou-
se das técnicas de difratometria de raios X e microscopia
eletronica de varredura, respectivamente.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Este trabalho envolve varias composigdes visando a
caracterizagdo de massas de porcelanato onde o feldspato,
usualmente utilizado, foi substituido total e parcialmente
por nefelina, concomitantemente a substitui¢do da argila S.
Simao por argilito de Santa Gertrudes.

Distribui¢do do tamanho de particulas: procurou-se
por meio da moagem, ainda que por um tempo longo (24
h), garantir que toda massa (mistura de matérias-primas
da formulagdo) estivesse passante em peneira de malha
325 mesh (< 45 um), ou seja, moagem fina sem residuo,
como recomendado pelos fabricantes de porcelanato.
Tamanhos caracteristicos as propor¢des em que 10, 50
e 90% do material ¢ passante, foram determinados por
sedimentometria e representados respectivamente por D,
D, e D,,. Os resultados estdo apresentados na Tabela IV.

Tabela IV - Distribui¢do do tamanho de particulas das massas
de porcelanato das composigdes em que se utilizaram os
fundentes feldspato e nefelina, argila S. Simao e argilito de
Santa Gertrudes, puros e combinados (% em peso).

[Table IV - Particle size distribution of powders of
porcelainized stoneware tile porcelain compositions with
pure and combined feldspar and nepheline, S. Simdo clay
and S. Gertrudes mudstone (weight%).]

.. D D D
Composigdo (mﬁ) (Mrsr(i) (MIII(;)
190 52 1,1
195 75 35
200 73 44
200 75 25
200 7.1 1,8
30,0 10,0 43
250 70 3,0
255 70 20

0 2 N L AW N =

Nota: D, é o diametro no qual o material possui 10% de particulas com
valor inferior a este; D, representa o diametro médio e D, o didmetro no
qual o material possui 90% de particulas com valor inferior a este.

Pode-se observar que, embora se tenha mantido as
mesmas condi¢des experimentais durante a etapa de mistura
e moagem das matérias-primas, as composi¢des contendo o
argilito Santa Gertrudes apresentaram mais larga distribuigao

e maior tamanho médio de particulas do que as massas com
argila Sdo Simao. Este fato se deve a maior dureza do argilito
em relagdo a argila de queima branca.

Curvas de gresificagdo: este trabalho envolve varias
composicdes visando a caracterizacdo de massas de
porcelanato onde o feldspato, usualmente utilizado, foi
substituido total e parcialmente por nefelina, concomitante
a substituicdo da argila S. Simdo pelo argilito de Santa
Gertrudes. Desta forma, as curvas de gresificagdo sdo
apresentadas para cada composi¢do descrita anteriormente.

Composicao 100% feldspato e 100% argila S. Simdo
(ou composi¢do 1): esta composi¢do ¢ considerada como
sendo uma composi¢do teodrica padrio encontrada na
literatura [14], constituida por 45% feldspato, 30% argila
S. Simdo, 15% caulim, 7% quartzo ¢ 3% talco, sendo
reproduzida neste trabalho. Por meio da analise da curva
de gresificacdo da composi¢do 1, pode-se notar que ndo
houve nenhum aumento substancial de sua retragao linear e
uma diminui¢@o em sua absor¢do de dgua até a temperatura
em torno de 1000 °C (Fig. 1). A partir desta temperatura,
os valores de retragdo e absor¢ao comecam a se modificar
e este comportamento se torna mais acentuado a 1100 °C,
quando ocorre uma queda na absor¢ao e aumento da retragao,
possivelmente devido a presenga da fase liquida oriunda do
feldspato.

Composicao 1

25

201

151

(4
O\ 104 —e— Absorg3o de Agua
—&— Retragdo Linear

5 | __‘____.—/—_———‘
0 1 f 1 1

950 °C 1000 °C 1050 °C 1100°C 1150°C 1175°C

Figura 1: Grafico de gresificagdo da massa de porcelanato de
composi¢do 1 (100% feldspato e 100% argila S. Simao).

[Figure 1: Vitrification curves of porcelainized stoneware tile body
of composition 1 (100% feldspar and 100% S. Simdo clay).]

Composicao 50% feldspato, 50% nefelina e 100%
argila S. Simdo (ou composi¢do 2): pode-se analisar por
meio da curva de gresificacdo para esta composi¢do, Fig.
2, mais uma vez um aumento da retra¢do linear e uma
diminuicao dos valores de absor¢ao de 4gua com o aumento
da temperatura de queima. Porém temperaturas maiores
ainda s3o0 necessarias para a obtencao de menores valores de
absor¢ao de agua, necessarias para obedecer a norma técnica
dos porcelanatos.

Composigcao 100% nefelina e 100% argila S. Simdo (ou
composi¢do 3): a curva de gresificagdo desta composicao,
Fig. 3, mostra a maior fundéncia da nefelina em relagdo ao
feldspato (Fig. 1), ndo s6 pelo maior valor de retragdo linear
e, principalmente, pelo menor valor de absor¢do de agua,
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Figura 2: Grafico de gresificacdo da massa de porcelanato de
composi¢do 2 (50% feldspato, 50% nefelina e 100% argila S.
Simao).

[Figure 2: Vitrification curves of porcelainized stoneware tile body
of composition 2 (50% feldspar, 50% nepheline and 100% S. Simdo

clay).]
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Figura 3: Grafico de gresificacdo da massa de porcelanato de
composi¢ao 3 (100% nefelina e 100% argila S. Siméo).

[Figure 3: Vitrification curves of porcelainized stoneware tile body
of composition 3 (100% nepheline and 100% S. Simdo clay).]

mas pelo deslocamento do ponto de cruzamento das curvas
numa menor temperatura. No entanto, vale observar que
nenhuma modificagdo ocorre até a temperatura de 1000 °C.

Composi¢ao 100% feldspato e 100% argilito Santa
Gertrudes (ou composi¢do 4). observando a curva de
gresificagdo para esta composi¢ao, Fig. 4, pode-se notar que
o aumento da retragdo linear ¢ a diminuig¢do da absor¢do de
agua, ja ocorrem a 950 °C, indicando a maior capacidade de
fundéncia e/ou reatividade da matéria-prima argilito Santa
Gertrudes, quando comparada a argila S. Simdo. Nota-se
também baixissima absor¢do de agua para ciclo de queima
com patamar em 1175 °C.

Composicdo 75% feldspato, 25% nefelina e 100% argilito
Santa Gertrudes (ou composi¢do 5): por meio da analise
da curva de gresificacdo da composicao 5, Fig. 5, observa-
se a partir de patamares de queima superiores a 1000 °C
uma acentuada queda da absorcdo de agua dos corpos, e
um elevado aumento da retragdo linear de queima. Desta
forma, o ponto de cruzamento das curvas correspondentes a

Composigao 4
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Figura 4: Grafico de gresificagdo da massa de porcelanato de
composi¢do 4 (100% feldspato e 100% argilito Santa Gertrudes).
[Figure 4: Vitrification curves of porcelainized stoneware tile
body of composition 4 (100% feldspar and 100% Santa Gertrudes
mudstone).]
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Figura 5: Gréafico de gresificagdo da massa de porcelanato de
composicdo 5 (75% feldspato, 25% nefelina e 100% argilito Santa
Gertrudes).

[Figure 5: Vitrification curves of porcelainized stoneware tile body
of composition 5 (75% feldspar, 25% nepheline and 100% Santa
Gertrudes mudstone).]

essa formulagdo foi deslocado para uma temperatura ainda
menor. Baixissima absor¢do de dgua também ¢ observada a
partir de 1150 °C.

Composicao 50% feldspato, 50% nefelina e 100%
argilito Santa Gertrudes (ou composi¢do 6): analisando a
curva de gresificago para esta composicao, Fig. 6, € possivel
observar comportamento muito parecido com a composi¢ao
5. Queda abrupta da absor¢do de agua a partir de 1000 °C,
com valores muito reduzidos a partir de 1150 °C.

Composigdo 25% feldspato, 75% nefelina e 100% argilito
Santa Gertrudes (ou composigdo 7): por meio da analise da
curva de gresificagdo da composi¢do 7, Fig. 7, observa-se
um carater ainda mais acentuado na queda da absorc¢ao de
agua dos corpos, com elevado aumento da retragdo linear
de queima. Assim como as outras composi¢des contendo
argilito, esta apresenta reduzida absor¢do de agua a partir
de 1150 °C.

Composi¢ao 100% nefelina e 100% argilito Santa
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Composicao 6
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Figura 6: Grafico de gresificacdo da massa de porcelanato de
composicao 6 (50% feldspato, 50% nefelina e 100% argilito Santa
Gertrudes).

[Figure 6: Vitrification curves of porcelainized stoneware tile body
of composition 6 (50% feldspar, 50% nepheline and 100% Santa
Gertrudes mudstone).]
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Figura 7: Grafico de gresificacdo da massa de porcelanato de
composicao 7 (25% feldspato, 75% nefelina e 100% argilito Santa
Gertrudes).

[Figure 7: Vitrification curves of porcelainized stoneware tile body
of composition 7 (25% feldspar, 75% nepheline and 100% Santa
Gertrudes mudstone).]
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Figura 8: Grafico de gresificacdo da massa de porcelanato de
composicao 8 (100% nefelina e 100% argilito Santa Gertrudes).
[Figure 8: Vitrification curves of porcelainized stoneware tile body
of composition 8 (100% nepheline and 100% Santa Gertrudes
mudstone).]

Gertrudes (ou composig¢do §8): analisando a curva de
gresificacdo para esta composicdo, Fig. 8, observa-se o
comportamento de carater mais acentuado. Queda abrupta
da absor¢ao de agua a partir de 1000 °C, com valores muito
reduzidos a partir de 1150 °C. Tal fato ¢ decorrente da maior
quantidade de 6xidos fundentes presentes nestas matérias-
primas (nefelina e argilito).

Comparagoes entre as caracteristicas de diferentes
tipos de massas: a comparagdo das caracteristicas ceramicas
apos queima das massas formuladas foi realizada a partir
de amostras selecionadas, sinterizadas com temperatura de
patamar de queima de 1150 °C, avaliando-se a possibilidade
da redugdo do consumo de gas natural.

Porosidade aparente: as densidades a verde, apés
prensagem e secagem, para as amostras das composigoes
escolhidas variaram em torno de 1,85 e 1,95 g/cm’.
Este valor estd em acordo com os valores usualmente
utilizados na industria para a conformagao de composig¢des
de grés porcelanato (em torno de 2,0 a 2,1 g/cm?). A Fig.
9 apresenta os resultados das porosidades aparentes em
fun¢do da temperatura do patamar de queima para as
massas selecionadas. O efeito da nefelina na densificacao
¢ bastante similar ao proporcionado pelo feldspato até a
temperatura de 1050 °C, e que em temperaturas superiores,
a nefelina é mais efetiva e leva a uma redugdo significativa
da porosidade. Por outro lado, o efeito do argilito inicia-
se a uma temperatura inferior (1000 °C) e torna-se ainda
mais acentuado em temperaturas maiores, levando a uma
porosidade praticamente nula nas massas contendo nefelina,
a partir de 1150 °C.
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Figura 9: Porosidade aparente em funcdo da temperatura de queima
para composi¢des de porcelanato contendo diferentes matérias-
primas.

[Figure 9: Porosity as function of firing temperature for
porcelainized stoneware tile compositions containing different raw
materials.]

Resisténcia  mecdnica: os  corpos-de-prova  das
composig¢des contendo argila S. Simao apresentaram menor
resisténcia que aqueles das composi¢des contendo argilito
de Santa Gertrudes (Fig. 10). Além disso, a resisténcia
mecanica dos corpos-de-prova contendo feldspato ¢ menor
do que os corpos contendo nefelina. Estes comportamentos
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eram esperados devido a maior porosidade dos corpos-de-
prova contento argila S. Simdo e feldspato, ¢ os graficos
mostraram-se coerentes com os obtidos para as medidas de
porosidade aparente (Fig. 9).
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Figura 10: Curvas de variacdo do médulo de ruptura a flexdo em
fung@o da temperatura de queima para composi¢des de porcelanato
contendo diferentes matérias-primas.

[Figure 10: Module flexural strength as a function of firing
temperature for porcelainized stoneware tile compositions
containing different raw materials.]

E importante ressaltar que, nio s6 os defeitos ¢ a
porosidade do material afetaram a resisténcia mecéanica, mas
as fases desenvolvidas e o teor de fase vitrea certamente
também contribuiram. Os valores apresentados foram obtidos
pela média de 4 corpos-de-prova para cada temperatura de
queima e os desvios padrdo ndo ultrapassaram 10% para
todas as formulagdes.

Dilatag¢ao térmica: com o objetivo de se observar o
comportamento das principais formulag¢des (1, 3, 4, 8) em
funcdo da temperatura de queima, foi realizado o ensaio
dilatométrico, cujos resultados obtidos por meio das curvas
de dilatacdo térmica estdo apresentados nas Fig. 11. A
composicao contendo nefelina e argilito Santa Gertrudes
(8) apresenta uma maior dilatagdo se comparada as outras
composic¢des. No entanto, apresenta o inicio de retragdo em
torno de 830 °C, o que a leva a sinterizar em temperaturas
mais baixas que as outras composicdes, conforme observado
na curva de gresificagdo (Fig. 8). O efeito dos dois tipos de
matérias-primas separadas também pode ser observado.
Comparando-se as formulagdes 1 (contendo feldspato) e

3 (contendo nefelina) revela-se uma temperatura de inicio
de retragdo inferior para a composi¢ao 3. Quanto ao tipo de
argila utilizado, basta comparar as formulagdes 1 (contendo
argila S. Simao) e 4 (argilito Santa Gertrudes), observando-
se maior coeficiente de dilatagdo térmica para a composi¢ao
4, com reduzida temperatura de inicio de retracao.
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Figura 11: Curvas de dilatagdo térmica para composig¢des de
porcelanato contendo diferentes matérias-primas.

[Figure 11: Module Curves of thermal expansion for porcelainized
stoneware tile compositions containing different raw materials.]

A Tabela V apresenta temperatura de inicio de retrag@o
para cada composi¢do estudada obtidos pelo ensaio de
dilatometria. Também sdo apresentados os coeficientes de
expansdo térmica linear na faixa de 200 a 800 °C. Pode-se
notar que se por um lado a presenca de maior quantidade
de fundentes na composic¢ao facilita o inicio da retragdo
(processo de sinterizagdo), por outro, ele eleva o coeficiente
de expansao térmica linear.

Identificacdo de fases: com o objetivo de melhor analisar
as caracteristicas obtidas para cada composi¢do de massa
de porcelanato, dados os diferentes fundentes e possiveis
reacOes deles durante a queima do material, foram realizados
ensaios de difracdo de raios X e andlise microestrutural
para deteccdo e observacdo das fases desenvolvidas. As
microestruturas foram obtidas por microscopia eletrdonica
de varredura por meio de elétrons secunddrios (SE). As
amostras escolhidas para estas andlises foram retiradas da
superficie de fratura dos corpos-de-prova das composicdes

Tabela V - Temperatura de inicio de retragdo e coeficiente de dilatagdo térmica para massas de porcelanato contendo

diferentes tipos e propor¢des de fundentes.

[Table V - Initial temperature of shrinkage and thermal expansion coefficient of porcelainized stoneware tile bodies
containing different types and proportions of fluxing materials.]

Argila

Argilito

_ Feldspato ~ Nefelina T Temp. inicio a
Composicao o o S.Simao  S. Gertrudes -~ o 6 ol
(%) (%) %) %) de retracao (°C) 10 °C
1 45,00 0,00 30,00 0,00 900 5,41
3 0,00 45,00 30,00 0,00 845 7,50
4 45,00 0,00 0,00 30,00 850 7,16
8 0,00 45,00 0,00 30,00 830 8,33
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Figura 12: Difratograma de raios X da amostra de porcelanato
contendo 100% feldspato e 100% argila S. Simédo (composigao 1)
apos queima a 1150 °C.

[Figure 12: X-ray diffraction pattern of porcelainized stoneware
tile sample containing 100% feldspar and 100% S. Simdo clay
(composition 1) after firing 1150 °C.]
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Figura 13: Micrografias obtidas em microscépio eletronico de
varredura da superficie de fratura da amostra da composi¢do de
porcelanato contendo 100% feldspato e 100% argila S. Simao
(composicao 1) apés queima a 1150 °C: (a) aumento 500X, (b)
aumento 1000X.

[Figure 13: Scanning electron microscopy micrographs of fractured
surface of porcelainized stoneware tile sample containing 100%
feldspar and 100% S. Simdo clay (composition 1) fired at 1150 °C:
(a) increase of 500X , (b) increase of 1000X.]

selecionadas. A Fig. 12 apresenta o difratograma de raios X
da massa de porcelanato da composicdo 1 (100% feldspato).
E possivel observar a presenca das fases quartzo, mulita e
feldspato. A presenca de feldspato indica que ele ndo fundiu
totalmente (ou se decompds em fase liquida), evidenciando
que, com o aumento de temperatura, a porosidade poderia
ser ainda mais reduzida; a composi¢do 1 apresentou uma
porosidade aparente em torno de 28% a 1150 °C (Fig. 9).
A porosidade residual pode ser observada na micrografia
obtida da andlise microestrutural, apresentada na Fig. 13.

A Fig. 14 apresenta o difratograma de raios X da
massa de porcelanato da composi¢do 3 (100% nefelina).
E possivel observar a presenga de quartzo, anortita,
albita, mulita, cianita e silicato de calcio e sodio; tal
modificagdo ¢ proveniente da introdugdo de nefelina
na formulacdo, contendo maior quantidade de sodio
e potassio quando comparada ao feldspato potassico.
Detalhes da microestrutura, apresentados nas micrografias
da Fig. 15, mostram a porosidade residual e a presenga de
poros fechados em uma matriz vitrea. Vale lembrar que a
presenca de poros fechados ¢ uma caracteristica indesejada
uma vez que, além de afetar a resisténcia mecanica do
material, eles aumentam a susceptibilidade do produto ao
manchamento durante o uso.

Por meio da difracdo de raios X da composicdo 4,
que contém feldspato e argilito Santa Gertrudes em sua
formulacdo, é possivel observar a presenca das fases
cristalinas quartzo, mulita, feldspato potdssico, e hematita
(Fig. 16). O ¢6xido de ferro (hematita) € oriundo do argilito
e o feldspato, novamente, indica fusdo parcial da matéria-
prima.

A andlise microestrutural das amostras da massa de
composicdo 4 apds sinterizagdo a 1150 °C, confirmou
a elevada quantidade de fase vitrea do material, cujas
micrografias sdo apresentadas na Fig. 17. E possivel
observar que, pelo aspecto geral, existe uma porosidade
residual (poros fechados).

A Fig. 18 apresenta o difratograma de raios X da massa
de porcelanato da composicdo 8 (100% nefelina ¢ 100%
argilito Santa Gertrudes). Assim como a composi¢do
4, observa-se a presenga de quartzo, mulita, feldspato
potassico e hematita. Detalhes da microestrutura,
apresentados nas micrografias da Fig. 19, revelam uma
grande quantidade de fase vitrea.

Em sintese, pode-se dizer que a formagdo de fases
majoritarias nas séries de massas estd muito relacionada
com a analise quimica destas matérias-primas, uma vez que
os demais componentes das massas (caulim, quartzo e talco)
foram mantidos constantes para todas as composi¢des. Isto
¢, o feldspato gera a fase cristalina no material final (apos
sinterizac¢do), mas sua decomposic¢ao ndo ¢ total, resultando
fase vitrea; a nefelina leva a formacdo de novas fases
(anortita, albita, etc), e devido a sua elevada fundéncia
nao permanece como fase remanescente; ¢ evidente que
a presenga do argilito Santa Gertrudes resulta em bandas
caracteristicas de material ndo cristalino ¢ favorece a
formagdo de quartzo e hematita.
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Figura 14: Difratograma de raios X da amostra de porcelanato
contendo 100% nefelina e 100% argila S. Simdo (composigdo 3)
apos queima a 1150 °C.

[Figure 14: X-ray diffraction pattern of porcelainized stoneware
tile sample containing 100% nepheline and 100% S. Simdo clay
(composllzon 3) afterﬁrmg 1150 °C.]
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Figura 15: Micrografias obtidas em microscopio eletronico de varredura
da superficie de fratura da amostra da composi¢do de porcelanato
contendo 100% nefelina e 100% argila S. Simao (composigéo 3) apds
queima a 1150 °C: (a) aumento 500X, (b) aumento 1000X.

[Figure 15: Scanning electron microscopy micrographs of fractured
surface of porcelainized stoneware tile sample containing 100%
nepheline and 100% S. Simdo clay (composition 3) fired at 1150 °C:
(a) increase of 500X, (b) increase of 1000X.]
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Figura 16: Difratograma de raios X da amostra de porcelanato
contendo 100% feldspato e 100% argilito Santa Gertrudes
(composicdo 4) apds queima a 1150 °C.

[Figure 16: X-ray diffraction pattern of porcelainized stoneware
tile sample containing 100% feldspar and 100% Santa Gertrudes
mudstone (composition 4) after firing 1150 °C.]
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Figura 17: Micrografias obtidas em microscopio eletronico de varredura
da superficie de fratura da amostra da composi¢do de porcelanato
contendo 100% feldspato e 100% argilito Santa Gertrudes (composi¢ao
4) apos queima a 1150 °C: (a) aumento 500X, (b) aumento 1000X.
[Figure 17: Scanning electron microscopy micrographs of fractured
surface of porcelainized stoneware tile sample containing 100%
feldspar and 100% Santa Gertrudes mudstone (composition 4) fired at
1150 °C: (a) increase of 500X, (b) increase of 1000X.]
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Figura 18: Difratograma de raios X da amostra de porcelanato
contendo 100% nefelina e 100% argilito Santa Gertrudes
(composicdo 8) apds queima a 1150 °C.

[Figure 18: X-ray diffraction pattern of porcelainized stoneware
tile sample containing 100% nepheline and 100% Santa Gertrudes
mudstone (composition 8) after firing 1150 °C.]
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Figura 19: Micrografias obtidas em microscopio eletrénico de
varredura da superficie de fratura da amostra da composi¢ao
de porcelanato contendo 100% nefelina e 100% argilito Santa
Gertrudes (composi¢ao 8) apos queima a 1150 °C: (a) aumento
500X, (b) aumento 1000X.

[Figure 19: Scanning electron microscopy micrographs of fractured
surface of porcelainized stoneware tile sample containing 100%
nepheline and 100% Santa Gertrudes mudstone (composition 8)
fired at 1150 °C: (a) increase of 500X , (b) increase of 1000X.]

CONCLUSOES

A introdugdo de nefelina no sistema feldspato-argila-
caulim-quartzo-talco, ndo afeta significativamente a dis-
tribuicdo do tamanho de particulas da massa, mas reduz
de forma consideravel os valores de absor¢do de agua
até a temperatura de 1150 °C. Esta redu¢do, porém, ndo
atinge o valor estabelecido pela norma técnica ABNT NBR
15.463/2007 (< 0,5% para porcelanatos esmaltados). Devido
ao fato das caracteristicas fisico-quimicas da nefelina serem
muito semelhantes as do feldspato, ela ndo causa alteragdes
significativas nas curvas de gresificag@o, porosidade aparente
em fungdo da temperatura de queima, e na resisténcia
mecanica final. A nefelina ndo modifica drasticamente a
temperatura de inicio de sinterizacdo apesar da sua maior
fundéncia em relagdo ao feldspato. Composi¢cdes com a
nefelina e feldspato/nefelina apresentam praticamente
a mesma expansdo térmica linear onde os valores dos
coeficientes de dilatagdo térmica estdo muito proximos. A
presenga do argilito Santa Gertrudes na massa de porcelanato
substituindo a argila S. Simao, interfere na etapa de moagem
e, para as mesmas condi¢des de processo, resulta em massas
com didmetro médio de particulas superiores aos didmetros
das massas que contém a argila Ball-clay. O argilito, que
apresenta caracteristicas fisico-quimicas distintas da argila
S. Simdo, reflete em alteragdes nas curvas de gresificagdo
(queda mais acentuada para as curvas de absor¢@o de agua,
atendendo a norma técnica para patamares de queima
com valor inferior), podendo-se reduzir a temperatura
de sinterizacdo em torno de 50 °C (redugdo de custo do
produto final), o que também resulta em maiores valores de
resisténcia mecanica ap6s queima (valores superiores a 45
MPa). Além disso, a presenga do argilito eleva os valores do
coeficiente de expansdo térmica linear quando presente nas
massas contendo feldspato e/ou nefelina (em torno de 30%),
e promove a formacao de quartzo e hematita (observado nos
difratogramas), principalmente.
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