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RESUMO
Processos Convencionais de fabricacdo de ceramicas porosas proporcionam corpos

com baixa resisténcia mecanica e presenca de defeitos, ou apresentam-se de alto
custo e complexidade. Este trabalho estudou uma nova rota de processamento,
denominada gelatinizacao a frio, utilizando uma argila de baixa plasticidade, agua e
gelatina. Primeiramente realizou-se a caracterizacdo da argila, sendo entdo
conformados corpos de prova de diferentes composi¢des, variando-se o teor de
argila (40, 50, 55 e 60% de solidos). Apés a conformacédo a frio e caracterizacdo a
verde, realizou-se a queima sob diversas condi¢des: patamares a 300 ou 600°C;
temperatura maxima de queima de 800, 900, 1000, 1100 ou 1350°C. Depois da
queima foram obtidas a Absorcdo de Agua, Densidade Aparente, Porosidade
Aparente, Retracéo Linear de Queima e Resisténcia Mecanica via flexdo a 3 pontos.
Os melhores resultados foram para as amostras queimadas a temperaturas

inferiores a 1100°C e com 50% e 55% de teor de sélido.

Palavras-chave: ceramicas porosas, gelatinizacdo a frio, argilas, resisténcia
mecanica.

INTRODUCAO

Ceramicas sao materiais inorganicos e ndo metalicos, compostos de elementos
metalicos e nao-metalicos, podendo apresentar ligacdes totalmente ibnicas, ou
predominantemente iGnicas com a presenca de um carater covalente @M. A argila,
uma das principais matérias-primas ceramicas, € wuma rocha formada
essencialmente por argilominerais, que por sua vez correspondem a silicatos

hidratados de aluminio, magnésio ou ferro, constituidos em sua maioria por
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particulas finas de dimensdes inferiores a 2 um®@. A variedade e distincdo desta
matéria-prima, aliada as suas propriedades de plasticidade, resisténcia mecanica,
refratariedade, inércia quimica etc, permite a sua ampla gama de aplicacdes
tecnoldgicas ),

A porosidade em ceramicos € gerada a partir de condi¢cbes especificas de
processamento, influenciando significativamente nas suas propriedades e
desempenho, podendo ser aplicadas como membranas, filtros, adsorvente, materiais
isolantes, suportes para catalise, matrizes para incorporacdo de outras fases.
Entretanto, a elevada presenca de poros pode acarretar uma diminuicdo da
resisténcia mecanica .

Dentre os processos de obtencédo de ceramicas porosas, a técnica de réplica
baseia-se na impregnacdo de uma estrutura celular porosa, que ira atuar como um
molde, em uma suspensdo ceramica ou a solucéo precursora desejada, originando
um corpo ceramico de porosidade elevada cuja morfologia € semelhante ao do
molde original. Este método permite a obtencdo de materiais com porosidade
elevada, porém exige um controle rigoroso na homogeneizacdo da suspensao que
serd impregnada no molde, além de formar produtos com resisténcia mecénica
altamente comprometida -9,

O processamento com materiais de sacrificio consiste na incorporacdo de
produtos organicos na suspensao ceramica, que serdo moldados juntamente com a
mesma e desintegrados na etapa da queima, deixando poros na estrutura com
tamanhos relacionados as particulas inseridas. Apesar do seu baixo custo, depende
de uma taxa de aquecimento para desintegracdo dos materiais formadores de poros
extremamente lenta, fazendo com que o tempo gasto para a obtencdo do produto
poroso final seja longo, além de exigir grande controle no processo para
homogeneizacao da suspenséo ).

Na técnica de gel casting, a suspensdo do material ceramico é submetida a
uma corrente de gas ou a acdo de agentes espumantes para incorporacdo da
estrutura das bolhas criadas. As bolhas, entretanto, possuem uma tendéncia a
coalescéncia, dificultando a distribuicio homogénea dos tamanhos de poros.
Apresenta-se como uma alternativa de baixo custo, porém dificil controle na
estabilizacdo das bolhas formadoras de poros, gerando produtos com resisténcia

mecanica comprometida devido a ndo uniformidade da estrutura porosa gerada (:68),
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A gelatinizacdo surge como uma técnica de conformagdo a frio, com a
utilizacdo de agua como solvente e gelatina comercial como agente ligante e
formador de poros, diminuindo os custos de processamento e oferecendo uma rota
de facil manuseio e aplicacdo. Este trabalho objetivou avaliar fisica e
mecanicamente 0s corpos ceramicos obtidos, a fim de se validar a viabilidade da

técnica proposta.

METODOLOGIA

A area superficial e distribuicdo do tamanho de particulas baseada na Lei de
Stokes do p6 ceramico utilizado no trabalho (Argila Leucitica, jA beneficiada) foram
determinadas via B.E.T. em equipamento GEMINI 2370, Micromeritics e via
sedigrafo, modelo Sedigraph 5100, Micromeritics, respectivamente. Esses ensaios
foram realizados no DEMa — UFSCar/SP. A analise quimica do p6 foi realizada na
Togni Refratarios S.A., através da técnica de fluorescéncia de Raios X,
determinando-se os elementos maiores presentes.

Para o preparo das amostras, foram formuladas as proporcdes teste de cada
material utilizado no preparo da barbotina: agua, gelatina sem sabor, defloculante
estérico (Disperlan LA) e argila leucitica. Inicialmente, metade da agua estipulada foi
levada ao aquecimento para dissolucédo da gelatina. A outra quantidade de agua foi
adicionada e, ap6s homogeneiza¢cdo, o poé ceramico era lentamente acrescentado
com constante homogeneizagdo da mistura. O controle da viscosidade foi feito
através da adicdo de gotas do defloculante, até que todo o po tivesse sido
adicionado. A barbotina final foi vertida em molde metalico de aco tratado de
dimensdes 7x12x2 cm, e colocada em geladeira durante 24 horas. Depois de
gelatinizada, as pecas foram retiradas dos moldes e levadas a estufa para secagem,
a 120°C por 2 horas. Depois de resfriadas até a temperatura ambiente, as pecas
foram medidas com o auxilio de um paquimetro e pesadas em uma balanca semi
analitica, calculando-se entdo a densidade a verde média das amostras.

Foi realizada a curva de gresificacdo para determinacédo de quais as condicdes
de queima a serem investigadas visando a obtencéo de elevada porosidade. Para o
estudo da influéncia das temperaturas de saida do material organico, bem como da
sinterizacdo, foram estipuladas as condi¢fes descritas na Tab. 1, em que [ significa
a taxa de aquecimento; T significa a temperatura em cada etapa de aquecimento; 1

significa o tempo de permanéncia das amostras na temperatura determinada.
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Tabela 1: Condi¢des de queima estudadas para cada grupo de amostras.

Condicéo (°C;3rrl1in) (OTCl) T2 (Min) (°C53r$1in) T,(°C) T2(min) Ts(°C) Ts(min)
1 3 600 90 5 1000 120 1350 180
> 3 600 90 5 1000 120 1100 120
3 3 600 30 5 1000 120
4 3 300 30 5 1000 120
5 3 300 30 5 900 120
6 3 300 30 5 800 120

Fonte: Préprio autor.

A caracterizacdo fisica pos queima foi feita através da determinacédo de
Absorcdo de Agua (AA), Densidade Aparente (DA) e Porosidade Aparente (PA)
utilizando-se o principio de Arquimedes. As amostras também foram caracterizadas
fisicamente com relacdo a Retracdo Linear de Queima (RLQ), relacionando os
comprimentos do corpo de prova pré-sinterizado (CPS) com o do corpo de prova
pos-queima (CQ). A resisténcia mecanica foi determinada através de ensaio de
flexdo a 3 pontos em uma maquina de ensaios MTS Landmark ServoHydraulic Test
System, no campus da USP de Pirassununga.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O valor obtido para a area superficial especifica da argila foi muito elevado
(39,4 +,2 m?/g), indicando elevada reatividade do p6, favorecendo a sinterizagcdo em
tempos e temperaturas mais baixos, o que, sobre o ponto de vista econébmico é
bastante atrativo. Tal fato é corroborado pela curva de distribuicdo de tamanho de
particulas obtida para o material (Fig. 1), onde se observou que 90% do p6 esta
abaixo de 9 microns e 50% do pd encontra-se abaixo de aproximadamente 1
micron.

A Fig. 2 mostra o resultado obtido a partir do ensaio de gresificacdo. Este
resultado indica que, em torno de 1200°C, ha uma acentuada densificacdo devido a
elevada presenca de fase liquida oriunda da presenca de fundentes — Na2O, K20 e
Fe20s3 - e menor refratariedade da argila. Assim, para se obter elevada porosidade
na argila (objetivo do trabalho), foi necessario utilizar temperaturas de queima
inferiores a 1200°C, de modo a evitar que o processo inicie uma densificagao

elevada, fechando os poros.
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Fig.1: Distribui¢do do tamanho de Fig.2: Curva de gresificacéo da argila investigada.
particulas via sedigrafo da argila investigada. Fonte: préprio autor.
FONTE: Proprio autor.

Os resultados obtidos a partir da analise quimica (%) da argila encontram-se na
Tabela 2. Observa-se a presenca dos Oxidos de potassio, sodio e ferro, o que
favorece a sinterizacdo via fase liquida a mais baixas temperaturas devido a
formacdo de eutéticos. O teor de alumina ndo tdo elevado também favorece uma

menor refratariedade do material.

Tabela 2: Andlise quimica da argila estudada.

Perda ao fogo Al O3 SiO; TiO; Fe0O;3 CaO MgO Na0O KO P05 Cr03
12,08 36,18 4341 162 269 005 0,38 0,13 3,22 0,04 0,11

FONTE: Préprio autor.

A Figura 3(a) ilustra uma amostra retirada da geladeira apds o processo de
gelatinizagdo com 55% de sélidos. As amostras com 40% de sélidos apresentaram
dificuldade para serem retiradas do molde, permanecendo em um estado levemente

viscoso, como pode ser observado na Figura 3(b).
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Fig.3: (a) Amostras apds o processo de gelatinizacdo com 55 % de soélidos e (b) Amostras com 40%
de sélidos
Fonte: préprio autor.

Para as amostras com 50%, 55% e 60% de teor de sdélidos, as densidades a
verde médias obtidas foram, respectivamente, (1,42+0,13) g/cm3, (1,34+0,04) g/cm3

e (1,50+0,04) g/cms3. Observou-se que as medidas obtidas de densidade a verde néao
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variaram muito se considerado os desvios observados, o que pode ser atribuido a
propria técnica de conformacdo das barrinhas e ao fato de que o processo de
gueima ainda ndo ocorreu e todos os materiais (organicos e inorganicos) estao
ainda presentes.

Apo6s queima (estabelecidas de acordo com a Tab. 1), foram calculadas a
Porosidade Aparente (Fig. 4) e Densidade Aparente (Fig. 5) segundo o principio de
Arquimedes, e também a Retracao Linear de Queima (Fig. 6). Os resultados obtidos
estdo expressos em forma de Grafico de Colunas, com o0s respectivos Desvios
Padrdo. No eixo x estdo discriminados, respectivamente, a temperatura do primeiro
e segundo patamar de queima.
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Fig.4: Grafico da Porosidade Aparente (PA)
média obtida para cada teor de sélido preparado.
Fonte: préprio autor.
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Fig.5: Gréafico da Densidade Aparente (g/cm3)
média obtida para cada teor de sélido preparado.
Fonte: préprio autor.

Densidade Aparente (g/cm3)

Os graficos indicam que, a partir de 1100°C, dentro das condicdes
investigadas, ha um aumento crescente da densidade e diminuicdo da porosidade, o
que ja era esperado, devido ao aumento de fase liquida e maior sinterabilidade,
provocando um fechamento de poros. Para os dados abaixo dessa temperatura,
apesar dos desvios associados as medidas, observa-se que, mesmo com variacao
dos patamares de queima, os resultados mostraram-se bastante semelhantes em
termos de porosidade e densidade, o que pode ser atribuido a baixa sinterabilidade
enquanto a temperatura de queima ndo se aproxima dos 1100°C, ndao havendo
assim forca motriz suficiente para provocar uma diminuicdo acentuada na
porosidade com consequente aumento da densidade.

As medidas de retracao linear permitem verificar a influéncia clara do teor de
sélidos presentes, uma vez que quanto maior o teor de sélidos, menor a retracao, ja
que h& menos espacos vazios devido a maior presenca de argila. Quanto menor a

temperatura de queima, menor a retracdo da amostra. Observa-se ainda que, em se
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tratando da retracdo linear, o aumento em 100°C nos patamares maximos de

queima provocam uma diferenca consideravel na retracao.
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Fig.6: Grafico da Retracdo Linear (%) media Fig.7: Gréfico da Tensdo Maxima média (MPa)
obtida para cada teor de sélido preparado. suportada para cada teor de sélido preparado.
Fonte: proprio autor. Fonte: proprio autor.

Os corpos foram entdo submetidos ao ensaio de flexdo a trés pontos, cujos
resultados possibilitaram calcular a tensdo de ruptura das amostras. As médias
obtidas estdo representadas na Figura 7. Observou-se que alguns desvios possuem
valores elevados, o que reduz a confiabilidade dos resultados. As amostras com
60% de teor de sélidos (representada no gréafico pela cor verde) foram aquelas mais
dificeis de serem trabalhadas; ou seja, a conformacdo pela técnica utilizando-se
60% de argila foi muito dificil pois a massa obtida era muito rigida, dificultando sua
moldagem. Tal fato gerou problemas durante a secagem da amostra, sendo
observada a presenca elevada de trincas devido a heterogeneidade dos corpos de
prova obtidos.

A presenca de trincas foi observada com maior frequéncia nas amostras com
maior teor de argila, o que influenciou diretamente na carga de ruptura, evidenciando
que o procedimento executado necessita de aprimoramento para a obtencdo de
corpos com uma maior homogeneidade. Para amostras com 50% de teor de argila
(sélidos) a conformacgdo pela técnica de gelatinizagdo transcorreu normalmente, o
que indica maior reprodutibilidade das pecas. O gréfico indica também que os
corpos sinterizados a temperaturas mais altas apresentam maior resisténcia
mecanica. Isso pode ser observado para a temperatura de 1100°C, cujo valor € mais
proximo a temperatura de gresificacdo de 1200°C e para 1350°C, temperatura acima

da qual j& se consolidou o processo de densificagao.
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Para as temperaturas a partir de 1000°C e abaixo, ainda de acordo com o
grafico apresentado na Figura 7, verifica-se uma queda consideravel da resisténcia
mecanica devido ao maior afastamento da temperatura de gresificacdo, o que
favorece uma maior presenca de poros. Para a temperatura especifica de queima de
1000°C, verificou-se a influéncia da temperatura de pré queima (primeiro patamar)
nas propriedades mecanicas das amostras. E interessante observar que as
propriedades fisicas das amostras com primeiro patamar de queima, tanto a 300
como a 600°C, apresentaram pouca Vvariacdo; entretanto, as propriedades
mecanicas sdo influenciadas pela temperatura utilizada no primeiro patamar da
queima. A energia interna das amostras a 600°C é mais elevada que aquela para as
amostras a 300°C; contribuindo para um aumento na for¢ca motriz do processo como
um todo. Sendo assim, € provavel que haja uma diminui¢cdo ndo na quantidade, mas
sim no tamanho médio de poros dessas amostras, 0 que, por conseguinte, leva a
uma melhora nas propriedades mecéanicas. Nesse caso, a utilizacdo da técnica de
microscopia eletrénica de varredura seria interessante para confirmar ou ndo essa
hipoétese.

Os valores obtidos a partir de entdo apresentaram pouca variagdo com
relacdo a tensdo méaxima suportada, apresentando os menores valores dentre os
grupos amostrais, verificando que a temperatura de queima, quando abaixo de
1000°C, pouco influencia nas propriedades mecéanicas. Quanto ao teor de sélidos
para uma mesma temperatura, verifica-se que, para maiores porcentagens de solido
presente, h4 uma tendéncia em suportarem maiores tensdes, fato que pode ser
explicado devido a menor presenca de vazios.

Os dados de resisténcia mecéanica e porosidade obtidos foram utilizados para
o calculo dos coeficientes de correlacéo lineares a fim de se verificar a influéncia da
porosidade nos valores de tensdo maxima suportada. O coeficiente de correlagédo
linear (r) obtido foi de -0,82, o que comprova que a porosidade se correlaciona
linearmente de maneira inversamente proporcional com a tensdo maxima suportada;
ou seja, quanto maior a porosidade apresentada pelo corpo este tende a suportar
uma tensao menor.

Observando ainda a Figura 7, evidencia-se uma fuga da tendéncia
apresentada pelas amostras no que diz respeito aos corpos de 50% queimados a

1350°C. Quando recalculado o valor de r excetuando-se este grupo amostral,
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apenas para evidenciar a discrepancia por ele apresentada, o valor passa a ser
0,92, considerado uma correlagéo linear forte.

A partir dos resultados apresentados até 0 momento e, estabelecendo-se um
comparativo com técnicas classicas e ja consolidadas, observa-se que a técnica de
gelatinizacdo apresenta potencial para obtencdo de corpos porosos e com
satisfatoria resisténcia mecénica. Os parametros de processo necessitam maior
estudo e aprimoramento para otimizacdo da técnica; todavia, se considerado o fato

da técnica nunca ter sido explorada, tem-se aqui resultados bastante promissores.

7. CONCLUSOES

Os resultados apresentados levam a concluir que a producédo de materiais
ceramicos pelo método de gelatinizacdo a frio é viavel, proporcionando corpos com
integridade fisica e resisténcia mecanica minima para que seja interessante a
continuidade dos estudos voltados ao aprimoramento da técnica. Nao se pode
deixar de destacar a facilidade do processamento adotado, o baixo custo, e a nao
dependéncia de solventes toxicos.

Dentre os grupos amostrais estudados, os corpos sinterizados a 1350°C néo
se mostraram interessantes, visto que apesar de apresentarem 0s maiores valores
de tensdo maxima suportada, a porosidade obtida foi extremamente baixa, o que
foge do objetivo proposto. Os corpos sinterizados abaixo de 1000°C apresentaram
uma queda significativa na resisténcia mecanica, e em pouco se diferenciaram com
relacdo a porosidade, o que os coloca como potenciais foco de estudo, bem como
agueles queimados a 1100°C. Quanto ao teor de sdlidos, a principio ja foi
descartado a continuidade da producdo com 60%, visto que exige uma demanda
muito alta de defloculante, o que encarece a técnica, e ainda assim continuou
apresentando dificuldades para disposi¢cdo nos moldes. Desta maneira, os melhores
resultados obtidos foram para as amostras de 50% e 55% de solidos, queimadas a

1100°C e demais temperaturas inferiores a essa.
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STUDY AND CHARACTERZATION OF POROUS CERAMIC OBTAINED VIA
GELATINIZATION

ABSTRACT
Conventional processes for manufacturing porous ceramic sometimes provide bodies
with low mechanical strength, showing cracks and macro defects, in addition to the

high complexity or cost. This work proposes a new porous ceramic processing route
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called cold gelatinization, using as raw material a clay with low plasticity, water and
gelatin. At first, the characterization of the clay was carried out and then specimens
of various compositions were produced by varying clay content (40, 50, 55 and 60%
of solids) and keeping the water and gelatin content constant in the formulation. After
cold forming the samples were and fired under various conditions: initial temperature
of 300 or 600 °C; maximum firing temperature of 800, 900, 1000, 1100 or 1350 °C.
After firing, it was obtained water absorption, apparent density, apparent porosity,
linear shrinkage and mechanical resistance via 3 points bending test. The best
results were for samples fired in temperatures lower than 1100 °C and 50% and 55

% of solid content.

Keywords: clay, cold gelatinization, porosity, mechanical strength.
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