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Este relatorio espelha o trabalho desenvolvido ao longo de um estagio na
empresa Cerisol que produz isoladores em porcelana para alta tensédo. A
intencdo principal do estagio era desenvolver uma pasta cerdmica aluminosa
para o fabrico de isoladores, do tipo C130, designacao dada segundo a horma
ICE 60672-3 a porcelanas com elevado contetldo em alumina.

Preparou-se uma pasta usando bauxite calcinada como fonte de corindon.
Esta pasta, denominada de PB1 (pasta de bauxite 1), apresentou uma baixa
resisténcia mecanica em verde (2,3 MPa), inferior ao minimo necessario que é
de 4,5 MPa. Deste modo, foi necessario fazer-se outra pasta com maior
resisténcia mecanica em verde. Baseada na resisténcia mecénica em verde
das matérias-primas plasticas (caulino e argilas), preparou-se uma nova
composicdo diminuindo a quantidade de bauxite e aumentando a quantidade
total de plasticos. Esta nova pasta, denominada de PB2, tinha uma
composicdo em Oxidos proxima da anterior, pelo que ndo se esperariam
diferengas acentuadas nas suas caracteristicas ap0s cozedura. A pasta PB2
apresentou uma resisténcia mecéanica em verde de 5 MPa, ja acima do minimo
necessario. Durante o estudo feito as matérias-primas plasticas, verificou-se
que o indice de Pfefferkorn ndo era coerente com a plasticidade de cada uma
delas (plasticidade definida de forma empirica, relacionando-a com a
resisténcia mecénica em verde), mas unicamente um indice da percentagem
de humidade que deve ser utilizada para a extruséo.

As pastas foram cozidas a 1225 °C (temperatura escolhida com base nas
dilatometrias das duas pastas) e apresentaram absorcdo de &gua nula. A
pasta PB2 apresentou uma resisténcia mecéanica em cozido, 160 MPa, menor
do que a da pasta PB1, 185 MPa, estando ainda dentro do valor minimo
indicado pela norma ICE 60672-3, que é de 140 MPa. As fases cristalinas
encontradas apés a cozedura, corindon, mulite, quartzo e anortite, estavam
presentes em ambas as pastas praticamente nas mesmas proporcdes. A
andlise das microestruturas obtidas por SEM (com EDS acoplado) permitiu
estimar-se a quantidade de corindon, ca. 27 % em volume. Com o auxilio da
densidade das pastas cozidas, este valor corresponde a ca. de 37 % em peso
de corindon nas microestruturas, valor de acordo com o esperado. Por defeito,
a quantidade de fase vitrea presente em ambas as pastas foi de 20 %,
bastante abaixo do esperado. Admitindo-se que a fase vitrea esta presente em
quantidades maiores do que as calculadas, a presente na amostra PB1 devera
ter uma densidade, 1,9, superior a da amostra PB2, 1,6, possivelmente por ter
dissolvido maiores quantidades de alumina. Uma fase vitrea com maior
contelildo em alumina poderia justificar a maior resisténcia mecanica da pasta
PB1, jA que as fases cristalinas se encontram presentes nas mesmas
quantidades relativas.

Durante o estagio foram ainda realizados outros trabalhos, nomeadamente a
inventariagdo dos ensaios realizados no laboratério cerdmico e o
acompanhamento de ensaios industriais no processo produtivo. A realizacédo
destas actividades permitiu o enquadramento do trabalho desenvolvido no
laboratério e a compreenséo do processo produtivo de isoladores ceramicos
na empresa. Neste dmbito, foi sugerida a implementacdo de uma caixa de
sugestbes, ndo se tendo ainda resultados quem mostrem a sua utilidade para
a melhoria do processo produtivo.
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This report reflects the work carried out over an internship in the company
Cerisol that produces high voltage insulators. The main intention was to
develop aluminous ceramic porcelains for manufacturing insulators, the C130
type porcelain, following the designation given by the IEC 60672-3 standard to
porcelains with a high content of alumina.

It was prepared a composition using calcined bauxite as a source of corundum.
This composition, referred to as PB1 (porcelain of bauxite 1) showed a low
green mechanical strength (2.3 MPa), which is less than the minimum required,
4.5 MPa. Therefore, it was necessary to do another composition with a higher
green strength. Based on the green strength of the plastic raw materials (kaolin
and clays), a new composition was prepared lowering the amount of bauxite
and increasing the total amount of plastic raw materials. This new composition,
named PB2, had an oxide composition close to the previous one, and therefore
it was not expected marked differences in their characteristics after firing. PB2
showed a green strength of 5 MPa, already above the minimum required.
During the study of the plastic raw materials, it was found that the Pfefferkorn
index was not consistent with the plasticity of each raw material (plasticity
defined empirically, relating it to the green strength), but only an indication of
the percentage of moisture which must be used for extrusion.

The ceramic porcelains were fired at 1225 °C (temperature selected based on
the analysis of the dilatometry) and showed zero water absorption. PB2
composition had a fired mechanical strength, 160 MPa, lower than PB1, 185
MPa, still being above the minimum value indicated by ICE 60672-3 standard,
which is 140 MPa. The crystalline phases found after firing, corundum, mullite,
guartz and anorthite, were present in both compositions virtually in the same
proportions. The analyses of the microstructures obtained by SEM (coupled
with EDS) allowed estimating the amount of corundum, ca. 27% by volume.
With the aid of the density of the fired compositions, this corresponds to ca.
37% by weight of corundum in the microstructures, in accordance with the
value expected. By default, the amount of glassy phase present in both
compositions was 20%, much lower than expected. Assuming that the glassy
phase is present in amounts greater than the calculated ones, the one present
in sample PB1 should have a density of 1.9, higher than in sample PB2, 1.6,
possibly due to higher amounts of dissolved alumina. A glassy phase with
higher alumina content could explain the higher mechanical strength of
porcelain PB1, since the crystalline phases are present in the same relative
amounts.

During the stage, other works were also carried out, including the inventory of
tests performed in the ceramic industrial laboratory and tests monitoring of the
production process. These activities enabled to be inserted into the work
developed in the laboratory and to better understand the production process of
ceramic insulators in the company. In this context, it was suggested the
implementation of suggestion boxes, which results are not yet available.
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1. Introducao







1.1. Enquadramento e objetivos

O conteudo deste relatdrio espelha o trabalho desenvolvido sob a forma de estagio curricular na
empresa Cerisol, Isoladores Ceramicos S.A. Durante o estdgio, teve-se como objetivo principal
desenvolver uma pasta ceramica aluminosa, do tipo C130, adiante explicada, satisfazendo os
requisitos da norma ICE 60672-3 1997 e das condic¢des do processo produtivo da empresa. Como
objectivos paralelos, pretendia-se enquadrar o estagiario no meio industrial através da realizagao de
atividades de apoio ao laboratério cerdmico e ao processo produtivo da empresa. Pretendia-se
concretamente proceder & inventariacdo de todos os ensaios realizados no laboratério ceramico,
bem como ao manuseio de equipamentos e desenvolvimento de competéncias praticas na
realizacdo dos ensaios. O trabalho de laboratorio foi complementado com o acompanhamento de
todos os ensaios industriais em curso, registando-se todas as informagdes relevantes para a

compreensdo de resultados e para a resolucdo e melhoria do processo produtivo.

Este relatdrio estd assim dividido em trés partes principais: primeiramente sera feita a apresentacdo
da empresa bem como uma introducéo ao tema do estagio, os isoladores elétricos de alta tensdo; na
segunda parte serdo apresentadas as actividades realizadas ao longo do estagio; na terceira parte séo
apresentados o0s resultados obtidos no desenvolvimento da pasta aluminosa. Um ultimo capitulo, o

das conclusdes gerais do estagio, encerra este relatorio.

1.2. Apresentacdo da empresa Cerisol

A historia da Cerisol iniciou-se em 1912 com a empresa Electroceramica, localizada na freguesia
do Candal, em Vila Nova de Gaia, Portugal. A Electrocerdmica dedicava-se & producgdo de
porcelana para louga doméstica e para equipamentos elétricos de baixa e média tensdo. Na Figura 1
vemos uma fotografia da época, da seccéo de vidragem da empresa. Em 1945, ap0s a passagem por
uma profunda crise econdmica causada pela Il Grande Guerra, a Electroceramica foi comprada
pelo Grupo Vista Alegre. Com a entrada no grupo, a producéo de porcelana de mesa e decorativa
passou a ser feita exclusivamente na Fabrica da Vista Alegre, em IIhavo, no distrito de Aveiro. Por
outro lado, na Electrocerdmica, além da produgdo de porcelanas elétricas para baixa tensdo,

comecgaram a ser produzidos também isoladores de porcelana para média e alta tensdo. Em 1989 o
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Grupo Vista Alegre dividiu a Electrocerdmica em varias empresas, sendo criada nesse ano a
Cerisol, Isoladores Ceramicos S.A., para a producdo exclusiva de isoladores elétricos para média e
alta tensdo. A qualidade de produtos foi reconhecida em 1996 com a certificacdo da empresa pela
norma 1S09001.M

A Cerisol, pertence desde julho de 2004 a um grupo de investidores independentes que dirigiram a
empresa para 0 mercado internacional, que representa agora mais de 90% das vendas da empresa.
Com vista a aumentar a capacidade, eficiéncia e flexibilidade da producéo, a empresa mudou-se em
julho de 2011 para as novas instalagfes na freguesia de Serzedo, no concelho de Vila Nova de Gaia
(Figura 2). Conta atualmente com 140 funcionérios, que asseguram a producao de 4 000 toneladas
de porcelana, com uma faturacdo anual de 10 milhdes de euros.

Figura 1 — Seccdo de vidragem de porcelanas da Electroceramica.



Figura 2 — Vista geral da fabrica da Cerisol, na sua localiza¢ao atual.

1.3. Producdo e transmissdo de energia

Nos dias de hoje a energia elétrica é considerada um bem essencial e indispensavel para a
qualidade de vida das pessoas. Isto é fruto da sociedade tecnoldgica em que nos tornamos, onde
tanta coisa depende da eletricidade. O fornecimento de eletricidade € feito através de grandes
centrais e redes elétricas, espalhadas por todos os paises. Os sistemas de transmisséo e distribui¢do
fazem a ligacdo entre a fonte produtora de energia e o consumidor final, localizado nos centros
populacionais. O transporte é feito por via aérea ou subterr@nea, em sistemas de alta tensdo

trifasicos, do tipo ac, a uma frequéncia de 50 ou 60 Hz. 2

A energia é gerada nas centrais de producdo elétrica a uma tenséo de 15 a 25 kV. Esta tensdo ndo é
apropriada para o transporte a longas distancias devido a ocorréncia de perdas. Por este motivo, a
tensdo é aumentada para 500 kV e sé depois transferida por uma linha de alta tensdo para as
subestagdes de transmissdo onde a tensdo é reduzida para 230 kV e depois para 69 kV, consoante
se aproxima dos grandes centros populacionais. Ao chegar as cidades, nas centrais de distribuigdo a
tensdo é reduzida para 12 kV e, depois, transformadores espalhados pela linha de distribuigdo
reduzem a tensdo para 230/110 V e assim fornecem energia elétrica as habitages, aos centros
comerciais e a outras infraestruturas. As zonas industriais e unidades fabris, devido aos elevados
consumos de energia, sdo abastecidas diretamente pelas linhas de transmissdo ou por linhas de
distribuicdo dedicadas. A Figura 3 mostra o esquema do processo descrito. 4
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Figura 3 — Esquema do processo de transmisséo e distribuicdo de energia elétrica. 8

Os isoladores elétricos de alta tensdo sdo um componente chave nas centrais elétricas e linhas de
transmissdo. A sua fungdo primeira é garantir a separacdo fisica entre os meios condutores,
garantindo a prevencdo e regulacdo de fluxos de corrente entre eles. Como funcdo secundaria, 0s
isoladores tém de garantir uma boa fixacdo mecénica e resistir as diferentes forcas externas que lhe
sdo impostas. ! E importante salientar que a falha em servico de um isolador pode causar estragos
permanentes de equipamentos, assim como longos periodos de apagdo ou falta de energia, ndo
esquecendo também as perdas financeiras e as elevadas indemnizagdes que podem estar associadas

a essa falha. @

1.4. Isoladores elétricos de alta tensédo

O tipo de solicitagdo mecénica e elétrica dos isoladores é varidvel, existindo por isso uma variedade
grande de produtos com fungdes diferentes e com um desenho especifico que garanta o seu
desempenho e aplicagdo. O desenho dos isoladores é influenciado pela aplicagdo a que se destina,
pelo nivel de tensdo em servigo, pelo esforco mecanico a que estd sujeito e pelas condigdes

climatéricas presentes no local de instalagao.

As condigdes climatéricas no local de instalacdo sdo importantes para o estabelecimento da linha de

fuga do isolador, que € definida como a distancia que a corrente elétrica tem de percorrer pela
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superficie do isolador no caso de haver descarga de corrente entre as suas extremidades. A linha de
fuga aumenta consoante aumentam os niveis de poluicdo, de precipitacdo, de salinidade e de
altitude do local de instalacdo uma vez que estes fatores promovem a condutividade elétrica na
superficie do isolador. Quanto maior o nimero, tamanho, angulo e distancia entre as abas do
isolador maior serd a linha de fuga do mesmo ! (informag6es detalhadas podem ser consultadas na
norma IEC 60815).

Existem fundamentalmente dois tipos de isoladores: os de nlcleo macico e os ocos. Os isoladores
de nucleo macico tém fundamentalmente uma fungdo de suporte. Podem ser utilizados tanto em
linhas aéreas (no suporte de cabos elétricos), como nas centrais elétricas (no suporte de
barramentos e outros equipamentos elétricos). Por outro lado, os isoladores ocos sdo usados para a

incorporacdo de disjuntores e transformadores no seu interior.

Os isoladores macigos utilizados em linhas aéreas (isoladores de linha) sdo sujeitos a solicitacdes
mecanicas de tracédo e flexdo, além de estarem mais suscetiveis a fatores ambientais como o vento,
a chuva e, dependendo da regido, da acumulacdo de gelo. Exemplos de isoladores para esta
aplicacdo sdo os isoladores tipo pino, utilizados nos postes de alta tensdo para o suporte de cabos
elétricos e os isoladores de suporte de catendrias, utilizados nas linhas elétricas do transporte
ferroviario. Na Figura 4 podemos ver os dois tipos de isoladores descritos. 1!

P |

Figura 4 — Isoladores utilizados em linhas aéreas no suporte de catenarias, a esquerda, e suporte de cabos de alta
tensdo, & direita.



Os isoladores macicos de suporte, utilizados nas centrais elétricas, sdo denominados de isoladores
de coluna (Figura 5). Este tipo de isoladores suporta tensdes elétricas muito elevadas e tém elevada
resisténcia mecanica a flexdo, uma vez que tém de aguentar a estrutura elétrica em caso de curto-
circuito. As colunas podem ser constituidas s6 por um isolador ou pela ligagdo de varios. O encaixe
entre os isoladores que constituem as colunas é feito com ferragens de ferro fundido cimentadas
nas extremidades dos isoladores que sdo depois aparafusadas entre elas. P!

Figura 5 — Central elétrica com isoladores de suporte instalados, a esquerda e isoladores ocos para incorporagdo
de disjuntores, a direita.

A montagem de equipamentos elétricos, como por exemplo disjuntores e transformadores, é feita
em isoladores ocos (Figura 5). Estes isoladores estdo sujeitos a solicitagdes mecanicas de flexdo e
de pressdo interna, provocada pelo gas ou liquido isolante (como 6leo) que sdo inseridos sob
pressdo no seu interior. Tal como os isoladores de suporte, podem também ser constituidos pela
juncdo de vérios isoladores, sendo a sua unido feita atraves de ferragens ou por colagem com colas

epoxidicas.

Os ultimos dois tipos de isoladores descritos (de coluna e ocos) podem ter dimensdes de até cerca
de 4 m de comprimento e até 50 cm de didametro, sendo por isso percetivel a logistica envolvida no
manuseio de pecas com estas dimensdes, tanto durante o processamento, como no transporte e

montagem das mesmas.



1.5. Fendmenos de rutura dielétrica

A rigidez dielétrica é o valor limite de tenséo elétrica que pode ser aplicado num material sem que
ocorra a sua rutura e pode ser descrita de acordo com a equacdo (1), em que RD ¢ a rigidez
dielétrica (em V/m), Vb a tensdo méaxima (v) e d a espessura da amostra (m):

Vb
RD =22 @)

A rutura dielétrica pode ocorrer sob a acdo de varios mecanismos, que podem ser de origem
eletronica, térmica, por ionizacdo e eletroquimica. Quando sdo aplicados campos elétricos
elevados, os eletrdes do material condutor difundem-se para o isolador. Consequentemente, ocorre
um aumento de energia no sistema e os eletrdes da banda de valéncia saltam para a banda de
conducdo. O campo elétrico acelera-os e um fluxo intenso de eletrdes flui pelo dielétrico, abrindo
canais e fazendo com que microfissuras se propaguem e o levem a rutura. A rutura dos isoladores
por este mecanismo, chamado de rutura eletronica, ndo € muito frequente, devido & necessidade de
campos elétricos muito elevados, da ordem de 10°-10" V/cm. Este mecanismo é, no entanto, o
ponto de partida para a ocorréncia de outros modos de falha, como a rutura por efeitos térmicos e

por ionizaco.

A rutura por efeito térmico é o modo de falha mais comum que leva os isoladores cerdmicos a
rutura. Acontece devido a perdas elétricas que provocam o aquecimento rapido de zonas
localizadas do isolador. Como a taxa de aquecimento é maior que a taxa de dissipacdo de calor,
geram-se gradientes térmicos e variagdes dimensionais localizadas que levam ao aparecimento de

microfissuras & volta do ponto quente, que se propagam e levam o isolador & rutura.

Combinado com o fenémeno de rutura térmica, a ionizagdo de gases que se encontram retidos nos
poros da microestrutura sdo também uma causa de falha comum. O mecanismo é idéntico ao
mecanismo de rutura térmica, com a agravante de 0s gases se ionizarem e ocorrer conducao elétrica
localizada, levando também ao aparecimento de gradientes térmicos e tensGes internas localizadas.
Os dois mecanismos sdo muito idénticos, podendo até a rutura ser causada pela acdo dos dois,

sendo neste caso denominada de termo-ionizagao. !

Fendmenos eletroquimicos podem também diminuir a rigidez dielétrica dos isoladores. Ao estarem
sob efeito de campos elétricos por longos periodos, juntamente com temperaturas elevadas (entre
50 e 200 °C) ocorre a migracdo de ides como Na*, Ag”, OH’, levando ao aparecimento localizado
de pequenos elétrodos. Estas diferencas de carga iénica levam a fenémenos de corrosdo localizada

que fragilizam o isolador. Apesar da rutura do isolador ndo ser causada diretamente por isto, leva



ao aparecimento de campos elétricos locais que facilitam a rutura pelos mecanismos térmicos atras

mencionados !

Como vimos, os fatores que levam ao desenvolvimento dos mecanismos de rutura tém origem
variada, podendo ser causados por caracteristicas de composi¢do (intrinsecas), de microestrutura
(processamento) e parametros de aplicacdo (projeto). Os efeitos composicionais sao relativos as
propriedades dielétricas e térmicas dos materiais usados, a quantidade de fase vitrea e cristalina,
assim como a quantidade de iGes moveis presentes na estrutura. Caracteristicas microestruturais
como porosidade, microfissuras, tamanhos de grdo elevados e ma dispersdo de segundas fases
devem ser evitadas a fim de minimizar estes defeitos. Por fim, os parametros relacionados com a
aplicagdo, como a tensdo, a frequéncia, a humidade e a temperatura do meio ambiente, a forma e a
dimenséo do isolador devem ser especificadas no projeto de forma a garantir as propriedades finais
desejadas.

1.6. Porcelanas triaxiais

Porcelanas sdo ceramicos policristalinos que contém, normalmente, mais de 10 % em volume de
uma segunda fase vitrea. Sdo fabricados de acordo com uma composicéo triaxial de matérias-
primas, i.e., plastificantes, fundentes e refratarios. Uma composicao tipica é constituida por 40 — 60
% de plastificantes, 20 — 30 % de fundentes e 20 — 30 % de refratarios (% ponderais). !

As matérias-primas plastificantes sdo constituidas por argilas e caulinos. As argilas, devido a sua
elevada area superficial e estrutura lamelar, fornecem plasticidade a pasta, permitindo a sua
conformagdo, além de garantirem resisténcia mecénica em verde. O caulino tem menor
contribuigdo pléstica para a pasta. A sua funcéo principal é a de aumentar a quantidade do mineral
caulinite (Al,03.2Si0,.2H,0) na composi¢do, que existe também, mas em menor quantidade, nas
argilas (se estas forem cauliniticas). A caulinite & importante para o desempenho mecanico da pasta
pois durante a sinterizagdo vai-se decompor em metacaulinite (Al,0:.2Si0,) e transformando-se
depois em mulite priméaria (3Al,05.2Si0,), que surge sob a forma de aglomerados de pequenos
cristais (< 0,5 pum). A mulite primaria tem uma boa contribui¢do para o aumento da resisténcia
mecanica da porcelana. A denominagdo de primaria deve-se a ser a primeira forma de mulite a
surgir, a cerca de 1075 °C. P!

Os fundentes promovem a sinterizagdo via fase liquida permitindo assim uma maior densificagdo
das porcelanas. ™ Os fundentes s&o usados sob a forma de feldspatos sédicos (Na,0.Al,05.6Si0,) e
potéssicos (K,0.Al,05.6Si0,). O feldspato potassico € o mais utilizado devido a gerar uma fase

liqguida mais viscosa, que evita a deformacdo piroplastica excessiva. Na regido do liquido
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feldspatico forma-se, por nucleacdo e crescimento de cristais, outro tipo de mulite, a mulite
secundaria, que se apresenta sob a forma de cristais alongados (> 1 pm). A maior dimensdo dos
cristais de mulite secundéria em relagdo a primaria deve-se a maior quantidade de ides de fluxo

(alcalinos) na regi#o vitrea, que promovem o crescimento dos cristais.

Os componentes refratarios presentes na composicdo da porcelana podem ser introduzidos sob a
forma de quartzo ou de alumina. Por serem uma fracdo mais grosseira das particulas que comp&em
a porcelana, tém uma funcdo estrutural, evitando a retracdo excessiva durante a secagem e a
cozedura e a consequente ocorréncia de fissuras. A reatividade e a dissolu¢do destas matérias-
primas na fase vitrea sdo muito baixas e, dai, a denominacdo corrente de inertes. Durante o
arrefecimento (573 °C) o quartzo livre presente na microestrutura apresenta uma transicdo de fase
(de quartzo B a o) com diminuigdo de 2 % de volume, produzindo microfissuras e deteriorando a
resisténcia mecanica da porcelana. Nas porcelanas aluminosas é frequente o aparecimento de outro
tipo de mulite. Esta mulite, designada por mulite terciaria aparece ao redor dos graos de alumina e

resulta de alguma dissolugéo no liquido feldspético. 1> ®

1.7. Composigdes ceramicas

Antes da utilizagdo, os isoladores cerdmicos para alta tensdo tém de obedecer as normas
internacionais de qualidade, nomeadamente as normas IEC 60383-1 e IEC 60168, consoante
aplicacdo e modelo. Para a aprovacdo da norma s&o varios os ensaios realizados aos isoladores,
como os ensaios mecénicos a flexdo, de falha eletromecénica, de rutura dieléctrica e de simulacéo
de utilizagdo em zonas com fortes niveis de poluicdo, entre outros. As normas de aprovagdo estéo
definidas para varios tipos de isoladores, diferentes na sua composicdo e consequentemente com

propriedades mecanicas e elétricas distintas. [

Atualmente, os isoladores elétricos para alta tensdo sdo fabricados com varios tipos de porcelanas.
Estas sdo denominadas, segundo a norma IEC-60673-3, por porcelanas do tipo C110, C120 e C130.
As principais diferencas entre si s80 a composicdo e as propriedades mecénicas e elétricas de cada
uma delas, conforme se pode verificar na Tabela 1. A porcelana C110 é denominada de porcelana
siliciosa, a porcelana C120 de porcelana aluminosa e a porcelana C130 de porcelana aluminosa de

alta resisténcia mecanica.

A porcelana C110, do tipo siliciosa, tem esta denominagdo devido a presenca de quartzo na sua
composicdo. Este tipo de porcelana é formulado segundo uma composic¢do tradicional de
aproximadamente 42 % de argilosos, 30 % de feldspatos e 28 % de areia (% ponderais). Apesar do

seu custo relativo baixo, este tipo de porcelana é cada vez menos usado devido & diminuicdo de
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desempenho ao longo do tempo (Figura 6). Isto é devido a presenca de gréos cristalinos de quartzo
e cristobalite na microestrutura. Durante o arrefecimento, a transformacdo de fase do quartzo-f a
quartzo-a, e também da cristobalite-p a cristobalite-o, € acompanhada de variacdo dimensional,
causando o aparecimento de tensGes internas e microfissuras que podem ter dimensdes semelhantes
as do tamanho de grédo desses cristais. Com a aplicacdo de forgas externas aos isoladores e com a
ocorréncia de choques térmicos, a propagacéo e crescimento dessas fissuras acelera. ! Além disso,
a perda de volume dos grdos de quartzo cria uma zona porosa ao seu redor. Quando sujeitos a
potenciais elétricos elevados, 0 gas retido nessa regido porosa ioniza-se e ocorrem fenémenos de
conducdo elétrica e aquecimento localizados contribuindo também para a propagacdo e

crescimento de fissuras dentro do isolador, como mencionado no ponto 1.5. B

Tabela 1 — Especifica¢@es técnicas de porcelanas elétricas segundo norma IEC 60672-3 1997 (excerto).

Grupo C100
Tipo Porcelanas de alumino-silicatos
Subgrupo
Propriedade Unidade ci10 c120 C130
Porosidade aberta aparente (maximo) % vol 0,0 0,0 0,0
Densidade (minimo) - 2,2 2,3 2,5
Resisténcia mecénica a Sem vidro MPa 50 90 140
flexdo (minimo) Com vidro MPa 60 110 160
Coef. de expansdo térmica (30 °C a 600 °C) 10°K* 4a7 4a7 5a7
Condutividade térmica (30 °C a 100 °C) Wm'K! | 1a25 | 1,2a26 15a4
Rigidez dielétrica (minimo) kV mm™ 20 20 20
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Figura 6 — Variagdo ao longo do tempo da carga mecanica de rutura em isoladores de porcelana siliciosa. 1*!

Com o intuito de diminuir a quantidade de quartzo residual e aumentar a resisténcia mecanica da
porcelana comegou a ser introduzida alumina nas pastas e surgiram assim as porcelanas do tipo
C120 e C130. Nas porcelanas C130 a areia de silica é inteiramente substituida por alumina, tendo
uma composicao tipica de 36 % de argilosos, 30% de feldspatos e 34 % de alumina. As porcelanas
C120 tém uma composicdo intermédia entre as porcelanas C110 e C130 e sdo compostas por
aproximadamente 42 % argilosos, 30 % de feldspatos, 18 % de areia (silica) e 10 % de alumina (%
ponderais). As porcelanas C120 e C130 tém uma maior resisténcia mecéanica e um melhor
desempenho ao longo do tempo, permitindo uma maior duragdo e menores encargos com a sua
manutencdo e substituicdo. Como principal desvantagem aponta-se 0 preco mais elevado destes

isoladores, devido ao custo elevado da alumina.

A substituicdo do quartzo por alumina aumenta 0 mddulo de Young e a densidade da porcelana
(Tabela 2), permitindo ainda reduzir os problemas de processamento e qualidade final dos
isoladores uma vez que a alumina se mantém inerte (e sem transformacdes de fase) e os gréos de
quartzo estdo presentes numa quantidade residual. A condutividade térmica dos isoladores é
também maior nas porcelanas aluminosas devido a alumina ter uma condutividade térmica maior
do que a do quartzo, 30 W/mK e 3 W/mK, respetivamente.™ Liebermann B1% ! defende que, para

se aumentar a resisténcia mecanica de porcelanas aluminosas, se deve: utilizar alumina com
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tamanhos de particula pequenos (menores do que 10 pm) e garantir a sua boa dispersdo na matriz;
promover a formagédo de fase vitrea prematuramente; utilizar atmosfera redutora acima de 1000 °C;
utilizar a temperatura minima de sinterizagdo; e fazer um arrefecimento rapido na parte final do
processo. A nivel microestrutural, o teor em alumina (corindon) deve ser maior do que 40 %, o de
mulite menor ou igual a 15 % e o de fase vitrea de aproximadamente 45 %. A quantidade de

quartzo residual deve ser inferior a 1 % e o seu didmetro maximo entre 15 pm e 20 pm.=!

Tabela 2 — Propriedades mecanicas de monocristais de quartzo, mulite e corindon (alumina). !

Quartzo Mulite Corindon
Modulo de Young (GPa) ~90 ~40 ~30-500
Resisténcia a compressdo (MPa) ~ 2200 ~ 2200 ~3000
Resisténcia a tracdo (MPa) ~ 85 ~ 80 ~150- 500
Resisténcia a flexdo (MPa) ~ 140 ~ 100 ~300-800

1.8. Porcelana de bauxite

As porcelanas aluminosas englobam uma mistura de argilas, caulinos, feldspatos e alumina, como
ja foi mencionado anteriormente. Alumina é a designacdo que se da ao Oxido de aluminio e
pressupde 0 seu uso num estado de pureza elevado. A alumina é obtida através do processo Bayer
partindo da matéria-prima natural bauxite. A bauxite é constituida maioritariamente por hidroxido
de aluminio e outras impurezas como silica, 6xido de ferro, 6xido de titanio e alumino-silicatos
hidratados. Devido a complexidade e pregos elevados do processo Bayer, a alumina pura tem um
custo final significativamente elevado. O preco da alumina leva, assim, a que porcelanas
aluminosas de alta resisténcia mecanica tenham também um custo elevado, sendo um
inconveniente para a sua aplicagcdo em sistemas de grande escala. Surgiu assim a necessidade de se
encontrar alternativas com um custo menos elevado, mas garantindo as mesmas propriedades
mecanicas, deste tipo de porcelanas. #1110 1]

O uso de bauxite calcinada (com mais de 85 % de Al,O3) como fonte de alumina foi sugerido por

Liebermann que desenvolveu e patenteou 0 método de obtencéo da porcelana.™! Para garantir a
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mesma quantidade de alumina que a presente na composicdo tipica de porcelanas C130, a
quantidade de bauxite adicionada tem de ser maior devido a quantidade de impurezas que tem
presentes. A distribuicdo de tamanho de particulas deve ser proxima da que é usada com alumina
pura, entre 5 um e 10 um. E necessario garantir que a alumina introduzida pela bauxite permaneca
sob a forma de corindon e que ndo reaja com a silica formando mulite. A silica introduzida na
composicao deve ser por isso dissolvida por uma fase vitrea reativa a temperatura mais baixa
possivel. Impurezas como Fe,0s;, TiO, e 6xidos de metais alcalinos introduzidas pela bauxite,
auxiliam a formacéo da fase vitrea desejada, devido a formacéo de eutéticos a cerca de 1000 °C. A
incorporacdo de argilas e caulinos com mais de 5 % de impurezas deste tipo, preferencialmente
com quantidade elevada de minerais com estrutura lamelar TOT (tetraedro-octaedro-tetraedro),
potencia ainda mais este efeito uma vez que o espagcamento entre camadas destas argilas s&o
maioritariamente ocupados por ifes alcalinos, principalmente iGes potassio. De forma a evitar a
introducdo de quartzo residual, a quantidade de feldspato deve ser diminuida para menos de 10 % e
substituida por agentes de fluxo, como o sienito nefelinico, que aumentam a difusdo dos atomos e
dissolvem a silica presente, além de baixarem a temperatura de cozedura. Como 0s agentes de
fluxo diminuem a viscosidade da fase vitrea, a dissolugdo da silica é vantajosa porque tem o efeito
contrario de aumentar a viscosidade, mantendo-a equilibrada e evitando uma deformacéao
piroplastica excessiva. Liebermann indica para a obtencdo de uma porcelana deste tipo uma
composicdo de cerca de 50 % de bauxite calcinada, 25 % de argilas, 15 % de caulinos, 5 % de
feldspato e 5 % de sienito nefelinico (% ponderais). Podem ainda ser utilizados outros aditivos,
como o talco e a bentonite. Além do custo mais baixo, este tipo de porcelanas apresenta
microestruturas com quantidades de quartzo muito mais baixas do que as porcelanas fabricadas a
partir de alumina pura. Além disso, o tamanho maximo de particulas de quartzo encontradas foi de
35 um, significativamente menores do que no caso das porcelanas a partir de alumina pura, 90 um.

A principal desvantagem encontrada foi a da presenca de maior porosidade na microestrutura. #1%
11]
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2. Atividades do estaqio







Ao longo do estdgio foram feitos varios trabalhos que permitiram o enquadramento no
funcionamento da empresa, bem como a aquisicdo e desenvolvimento de novos conhecimentos.
Neste capitulo apresenta-se primeiramente o processo produtivo da empresa. Seguidamente faz-se
0 desenvolvimento do inventario de ensaios realizados no laboratério cerdmico e do

acompanhamento dos ensaios industriais em curso no processo produtivo da Cerisol.

2.1 Producéo de isoladores ceramicos na Cerisol

Os isoladores ceramicos de alta tensdo sdo os produtos com maior dimensdo e complexidade feitos
em materiais ceramicos. A responsabilidade do seu desempenho nos sistemas de transmissdo de
energia é elevada, sendo por isso necessario assegurar-se e garantir-se a qualidade dos mesmos. E
necessario o equilibrio de propriedades requeridas, processamento e desenho do produto. A relagéo
entre preco e desempenho técnico tem de ser também assegurada, de forma a poder competir nos

mercados. ©

A dificuldade de processamento de isoladores ceramicos prende-se com a complexidade de
operagOes e com os longos tempos de processamento que o caracterizam. Estes dois fatores séo
influenciados principalmente pela grande dimens&o e massa dos isoladores. Na Figura 7, apresenta-
se 0 esquema do processo produtivo dos isoladores na Cerisol e na Figura 8 fotografias de algumas

etapas do processo.

A pasta da Cerisol é produzida externamente. Quando chega a fabrica é armazenada em tangues,
permanecendo ai até ao inicio do processo de fabrico. O processo de fabrico dos isoladores comeca
entdo com a filtro-prensagem da pasta em suspensdo. As lastras obtidas sdo depois colocadas num
amassador e procede-se a extrusdo de rolos cilindricos com dimensdo préxima a do desenho do
isolador (Figura 8). Ap0Gs a extrusdo, os rolos sdo secos aplicando um potencial elétrico de
aproximadamente 1V/cm nas suas extremidades. Com isto diminui-se a percentagem de humidade
do rolo e incrementa-se a sua resisténcia mecéanica em verde de forma a poder ser manuseado e
conformado. A conformagdo dos isoladores é feita por torneamento mecénico, utilizando-se
reprodutores manuais ou robds automaticos (Figura 8). Uma secagem inadequada do rolo pode
levar ao aparecimento de defeitos na superficie do isolador. Estes defeitos podem ser causados
principalmente pela vibragdo do rolo no torno ou pelo atrito causado pela ferramenta de corte
(fretadeira). Se o rolo estiver ainda muito verde (humidade elevada), pode até abater sobre si
mesmo (cedéncia plastica), levando a sua inutilizagdo. No fim do torneamento das pecas, estas sdo
esponjadas para que a superficie dos isoladores fique livre de imperfeicGes. As pecas sdo depois

colocadas em cavaletes metalicos e seguem para a secagem térmica.
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Figura 7 — Esquema do processo produtivo de isoladores na Cerisol.
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Figura 8 — Imagens das etapas de: extrusdo (a), torneamento (b) e cozedura (c). Fotografias tiradas na Cerisol
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A operacdo de secagem é das mais importantes e necessita de grande aten¢do no processamento
dos isoladores devido, como ja foi referido, as grandes dimensdes e massa que possuem. O estudo
antecipado e cuidado do mecanismo e cinética do processo de secagem permite manter um controlo
estavel, seguro e eficiente do processo. ! A secagem deve ser suficientemente lenta para que a
contracdo seja uniforme no nudcleo e nas abas; caso contrario, leva & queda das abas e ao
aparecimento de fissuras internas so detetaveis na solicitacdo mecénica dos isoladores, durante o
ensaio mecanico, apés cozedura (Figura 7). Além disso a sustentacdo dos isoladores nos cavaletes
deve ser feita cuidadosamente de modo a garantir que a secagem seja igual no topo e na base do
isolador. A base do isolador suporta toda a massa do mesmo, sendo por isso mais suscetivel ao
aparecimento de fissuras grandes. A duracdo da operacdo de secagem dos isoladores vai de 10a 17
dias, aproximadamente, sendo por isso necessario ter um controlo seguro de todas as variaveis de

secagem de modo a diminuir a ocorréncia de refugos.

Finalizada a etapa de secagem, os isoladores séo submetidos a uma escolha visual onde se detetam
possiveis defeitos superficiais introduzidos durante o torneamento ou causados pela secagem. Isto
permite que pecas defeituosas ainda sejam aproveitadas, sendo partidas e reintroduzidas nos
tanques diluidores de pasta (Figura 7). A etapa de vidragem comega com 0 esponjamento e
eliminacdo do pé de toda a superficie do isolador. Isto garante um acabamento melhor das pecas € a
eliminacgdo de defeitos. A vidragem propriamente dita é feita por imersdo numa tina de vidrado. O
isolador € imerso com uma rotacdo constante durante um intervalo de 7 a 10 segundos, consoante o
didmetro do seu nucleo. Como na maioria dos ceramicos, a camada de vidro superficial melhora o
aspeto das pecas, permite uma melhor impermeabilizacdo e consequente resisténcia as condicoes
ambientais, assim como um aumento de resisténcia mecanica. No vidrado usado nos isoladores é
frequente a incorporagdo de 20 a 35 % em peso de 6xidos de metais de transi¢do (Fe,Os, TiO,,
MnO,). Estes 6xidos ddo uma coloragdo castanha ao vidrado e se sinterizados em atmosferas
redutoras permitem obter-se i6es num estado de oxidagdo mais baixo. A presenca de todos estes
ides, Ti*" Ti*", Fe**, Fe**, Mn*, Mn*" e Mn**, no vidrado resulta numa semi-conducéo do tipo n.
Isto serve para reduzir a linha de arco causada pela ionizacdo do ar (principalmente em ambientes

htimidos ou poluidos e com potenciais muito elevados entre o condutor e o isolador). [

Esté incluida na etapa de vidragem a aplicacdo de um granitado nas extremidades do isolador, com
0 intuito de aumentar a rugosidade e garantir que a ferragem fica bem firme e justa. Na solicitacéo
mecanica, a zona granitada é a que esta sujeita & maior tensdo; o granitado &, por isso, aplicado com

uma mistura de vidro e cola, garantindo a sua boa adesdo a superficie do isolador. O granitado deve

22



ter um didmetro entre 2 e 2,5 mm e uma geometria esférica de forma a ndo induzir defeitos na
superficie do isolador, como acontece com geometrias mais aciculares. O coeficiente de dilatacdo
térmica do granitado deve ser menor do que o do vidrado e este menor do que o da pasta,
respetivamente. Isto induz a presenga de forcas compressivas superficiais que aumentam a

resisténcia mecénica da superficie vidrada e por consequéncia do isolador. !

A cozedura é feita em fornos intermitentes, com um ciclo temporal entre 50 e 140 horas, a
temperatura maxima de 1260 °C. Os isoladores sdo apoiados pela base e seguros pelas gargantas
por materiais refratarios, no topo. Durante a maturagdo ocorre retragdo dos isoladores e estes ficam
entdo suspensos pela aba. Esta suspensdo garante que sejam eliminados possiveis empenos

ocasionados na secagem e os isoladores fiquem retos e ndo-excéntricos

Depois da cozedura, os isoladores sdo submetidos a uma escolha visual para a detegédo de defeitos.
No caso do aparecimento de pequenos defeitos, os isoladores podem ser retocados e submetidos a
nova cozedura, denominada de segundo fogo. Seguidamente os isoladores seguem para a seccéo de
corte e depois para a montagem de ferragens nas suas extremidades. As ferragens sdo feitas em
ferro fundido maleavel e zincadas posteriormente para melhor resisténcia a corrosdo. O desenho e
geometria das ferragens sdo feitos consoante a aplicacdo a que se destina o isolador e as ferragens
sdo submetidas a verificacdo de qualidade antes da sua montagem. Na operacdo de montagem, o
interior das ferragens e a zona granitada do isolador séo pintados com uma tinta betuminosa que
aumenta o atrito, além de proporcionar uma camada protetora da superficie. A fixacdo da ferragem
é feita com cimento Portland. Até se atingir a presa do cimento, 0 conjunto isolador-ferragem esta

fixo numa cércea que garante a dimens&o e alinhamento correto da furagdo das ferragens.

Antes da expedicdo, os isoladores sdo sujeitos a verificacdo de qualidade, sendo submetidos a 50 %
da carga mecanica para a qual foram projetados. Em cada lote faz-se também um ensaio mecanico

destrutivo de forma a legitimar o valor de resisténcia mecénica garantida.
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2.2 Inventario de ensaios realizados no laboratorio ceramico

Um dos objetivos do estagio era fazer-se a inventariagdo de todos os ensaios realizados no
laboratorio da empresa. Com isto pretendia familiarizar-se com a atividade do laboratorio e
perceber-se a importancia de cada um dos ensaios no processo produtivo da empresa. Além disso, a
realizacdo de alguns desses ensaios deveria permitir ganhar-se experiéncia e autonomia

laboratorial.
O inventario foi realizado sob a forma de uma tabela onde se incluiu os seguintes campos:

e Descricdo do ensaio

e Frequéncia de realizacéo
e Equipamento utilizados
e Durag&o do ensaio

e Métrica utilizada e valores obtidos.

Foi feita uma divisdo em seccdes, separando-se 0s ensaios feitos especificamente aos seguintes

Casos:

e Matérias-primas

e Pastas em processamento
e Vidrados

e Cimentos

e Produto acabado.

Estes ensaios sdo muito importantes uma vez que permitem um controlo de tudo o que é posto em
producdo e uma detecdo precoce de problemas. Os resultados obtidos nestes ensaios s&o registados
numa base de dados para poderem ser consultados a qualquer momento, no caso de aparecimento

de algum problema no produto final.

Relativamente as matérias-primas virgens é feito um controlo granulométrico a cada fim de ciclo
de moagem. Como atualmente a producao de pasta nao é feita nas instalages da Cerisol, a empresa
produtora de pasta fornece as amostras de feldspato e areia apds o fim de cada ciclo de moagem,
fazendo-se no laboratério o controlo do residuo ao peneiro de 63 pum, do didmetro médio de

particulas (D50), bem como da percentagem granulométrica inferior a 10 pum.
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No laboratério é feito também o controlo de todas as pastas virgens (acabadas de receber) e
completas. As pastas completas, resultam da mistura de pasta virgem com pasta reciclada. A pasta
reciclada € obtida por diluicdo das aparas resultantes do processo de torneamento dos isoladores. O
controlo das pastas € feito semanalmente, aos dois tipos de pastas. O processo de controlo comeca
com a pasta ainda em suspensdo, é medida a densidade, a viscosidade e o pH e é feito um controlo
granulométrico ao nivel do residuo ao peneiro de 63 um, do didmetro médio de particulas e da
percentagem granulométrica inferior a 10 um (tal como se faz nas matérias-primas). Seguidamente,
as pastas sao filtro-prensadas, obtendo-se uma lastra que é depois partida em pequenos pedacos,
amassada e extrudida. Apds a extrusdo de provetes é determinado o indice de Pfefferkorn. Os
provetes sdo depois secos e cozidos com e sem vidrado no forno do laboratério. Nesta etapa €
determinada a perda ao rubro, a retracdo verde-seco e seco-cozidos dos provetes, o indice de
piroplasticidade, a resisténcia mecénica a flexdo de provetes verdes e de provetes cozidos (com e
sem vidrado) bem como a densidade aparente, a absor¢do de agua e o coeficiente de dilatacdo
térmica dos provetes cozidos. A realizacdo de todos estes ensaios permite verificar se as pastas
apresentam, além das propriedades finais requeridas, as propriedades importantes para o processo

produtivo da empresa.

Os vidrados utilizados na Cerisol sdo também adquiridos a uma empresa exterior. No momento da
sua rececdo, é feito um controlo da densidade, da viscosidade, do pH e da sua granulometria. E
feita a conformacao de um pequeno provete que, depois de cozido, é utilizado para a determinagéo
do coeficiente de dilatagio térmica do vidrado. E ainda vidrada uma amostra de pasta seca e feita a

sua cozedura a fim de analisar a cor e aspeto final do vidrado.

Antes dos isoladores comegarem a ser vidrados, é feito novamente um controlo da densidade e da
viscosidade do vidrado que esti nas tinas de vidracdo, a fim de verificar se é necessario fazer
alguma correcdo. Além disso é também controlada a percentagem de humidade dos isoladores no

final de cada ciclo de secagem, imediatamente antes do inicio da vidragem.

Os cimentos utilizados na etapa de montagem dos isoladores sdo também controlados a cada novo
lote, sendo determinado o seu tempo de presa, a sua expansibilidade e a sua resisténcia mecanica.
O tempo de presa e a expansibilidade do cimento sdo determinados com um aparelho de vicat e de

Le Chatelier, respetivamente.

Por fim, relativamente ao produto acabado, é determinada a percentagem de absorcdo de agua em
amostras retiradas dos topos dos isoladores e verificada a auséncia de porosidade. Esta ultima é
feita inserindo um pedaco de caco do isolador dentro de uma solugdo de fucsina (corante), sendo

aplicada depois uma pressdo de cerca de 9 bar. No final do ensaio a porcelana é considerada porosa
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ou ndo porosa, consoante a entrada da fucsina no interior do caco. Este controlo é feito a cada fim
de ciclo de cozedura, no caso da absor¢do de agua, e diariamente no caso da verificacdo da
auséncia de porosidade.

2.3 Ensaios industriais em curso e envolvimento na producéo

Relativamente ao envolvimento na producdo, fez-se um acompanhamento de todos 0s ensaios
industriais em curso, sendo feita a recolha e o registo de todas as informacdes relevantes. Estes
ensaios permitem avaliar as alteragdes introduzidas que reflitam uma melhoria das propriedades
finais dos isoladores ou do processo de fabrico da empresa. A importancia do acompanhamento
destes ensaios deve-se ao facto do processo produtivo dos isoladores ser muito longo, evitando-se

perder informacGes relevantes para a compreensdo do funcionamento mesmo.

Foram acompanhados ensaios relativos a aprovacdo de alteracOes feitas ao nivel de vidrados,
nomeadamente, alteracGes & sua granulometria e alteragdes ao tempo de afogamento dos isoladores
gue depende da densidade e da viscosidade do vidrado. Quanto maior a densidade e a viscosidade
do vidrado, menor tem de ser o tempo de afogamento, a fim de evitar uma camada de vidrado
demasiado espessa, que leva geralmente ao aparecimento de defeitos, nomeadamente vidro fugido,
bolhas ou marca de saida do vidro. Apos a realizagdo dos ensaios os isoladores foram analisados na

escolha, verificando-se se estavam presentes algum dos tipos de defeitos mencionados.

Outros ensaios realizados foram relativos a alteragdes da composicéo das pastas. Nestes ensaios foi
feito um acompanhamento ao longo de todo o processo produtivo. Comegou na extrusdo, com a
medicdo da dureza do rolo, com um penetometro, e da temperatura de saida da fieira.
Seguidamente registaram-se 0s tempos de secagem elétrica e a tensdo imposta ao rolo. Antes do
torneamento é necessario o controlo do comprimento e da dureza do rolo a fim de se verificar a
percentagem de retracdo e dureza indicadas para o torneamento. Apos a secagem térmica e no final
da cozedura dos isoladores fez-se uma inspecdo visual a fim de detetar a presenca de eventuais
defeitos. Por fim, fez-se a montagem de ferragens nos isoladores e um ensaio mecanico destrutivo.
Os valores obtidos foram depois comparados com os valores padrdo e avaliada a eficacia da

alteracdo feita.

Ao longo do estégio foi feito também o acompanhamento de ensaios industriais relativos a novas
composicOes de granitado e a alteracGes de ciclos de secagem. O acompanhamento dos ensaios
industriais e o contato di&rio com a producdo permitiram verificar que sdo Vvéarias as propostas de
melhoria que s&o perdidas por serem sé passadas oralmente entre colaboradores. Esta recolha de

informacdo € muito importante uma vez que cada pessoa sabe exatamente quais as principais
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dificuldades e aspetos que podem ser melhorados no seu posto de trabalho. Além disso, a
envolvéncia na melhoria continua leva ao crescimento do interesse e da motivagao no trabalho dos
colaboradores. Deste modo, foi proposta a colocacdo de uma caixa de sugestdes na fabrica. A
proposta foi posta em prética pelo departamento de recursos humanos, estando agora em fase
experimental a fim de verificar a sua aceitacdo por parte dos colaboradores.
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3. Pasta ceramica aluminosa:
materiais e métodos







O objectivo principal deste trabalho era desenvolver uma pasta aluminosa do tipo C130. A
metodologia experimental realizada comegou com a caracterizacdo das matérias-primas (argilosas e
ndo argilosas) disponiveis na Cerisol. Seguidamente foram preparadas suspensGes de pasta
ceramica, conformados provetes cilindricos por extrusdo, que foram secos, cozidos e feita a sua

caracterizagao.

3.1 Caracterizacao das matérias-primas e pastas

Os valores relativos a composi¢do quimica, a percentagem de perda ao rubro e a resisténcia
mecanica em verde das matérias-primas foram recolhidos das respetivas fichas técnicas e da base

de dados da Cerisol.

As matérias-primas utilizadas compreenderam trés tipos de argilas, designadas por argila A, argila
B e argila C, um tipo de caulino, bauxite calcinada, feldspato, sienito nefelinico e talco.

Os minerais presentes foram identificados por difracdo de raios X no aparelho Rigaku Geigerflex
com radiacdo Ko do Cu (A= 1,5418 A), com um passo de 0,02 ° e velocidade de passo de 3 %/min.
As fases cristalinas foram identificadas de acordo com a base de dados JCPDS (Joint Committee on
Powder Diffraction Standards). A determinacdo da quantidade de fases cristalinas foi feita pela
técnica WPF (Whole Pattern Fitting) utilizando o programa Jade 9.

As distribuicGes granulométricas foram determinadas pela técnica de sedimentagdo no equipamento

Micromeritics, Sedigraph 5100, com intervalo de detecéo de 0,1 a 300 um.

O grau de humidade adequado ao processo de extrusdo foi avaliado pelo método de Pfefferkorn,
Figura 9. O ensaio consiste na queda de um prato normalizado, com um peso de 1192 g, de uma
altura de 186 mm (distancia entre a base da amostra e o corpo de queda) em cima de um provete de
4 cm de altura e 3,3 cm de didmetro. O indice de plasticidade de Pfefferkorn corresponde a

percentagem de humidade necessaria para a compressao do provete para 70 % da sua altura inicial.
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Figura 9 — Plasticimetro de Pfefferkorn e provete de pasta para o ensaio (fotografia tirada no laboratério da
Cerisol).

A resisténcia mecanica foi determinada por flexdo a trés pontos num dinamémetro universal de
ensaios da marca Lloyd, LR 30K. O ensaio foi feito em provetes secos, provetes cozidos sem

vidrado e provetes cozidos com vidrado.

A caracterizagdo dos provetes cozidos incluiu a determinagdo da absorcdo de agua, da densidade

aparente, do coeficiente de dilatacdo térmica e da piroplasticidade.

A absorcdo de agua foi calculada de acordo com a equagdo 2, sendo Mp,, @ massa do provete

himido e Mg, a massa do provete seco:

% AA = Lrum=Mseco o 1 @

seco

Antes da determinacdo do peso do provete himido, este esteve imerso em agua a ferver durante
120 min, permanecendo depois em 4gua fria, arrefecendo até a temperatura ambiente. A densidade,
p, foi determinada pelo método de Arquimedes e calculada de acordo com a equagao 3, sendo Mg,

a massa do provete seco, M, a massa do provete imerso em agua e psqu, & densidade da agua:

M
p=—7—""—"—X Pigua 3)
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O coeficiente de dilatacdo térmica foi determinado num dilatdémetro Netzsch, modelo 402E, com
um ciclo de aquecimento de 10 °C/min até 700 °C.

Para a determinacgdo da piroplasticidade colocaram-se provetes num suporte refratario conforme a
Figura 10. Usaram-se provetes com 7 mm de diametro e 15 cm de comprimento. O indice de
piroplasticidade, IP, foi calculado de acordo com a equacdo 4, sendo fl a flexa, d o didmetro do
provete e a 0 espacamento (10 cm):

fixd?
IP=— @)

Figura 10 — Aparato utilizado para a determinacdo da piroplasticidade (fotografia tirada no laboratério da
Cerisol).

A anédlise microestrutural dos provetes cozidos foi feita recorrendo-se & microscopia Otica,
utilizando um microscopio NIKON com ampliagdo de 40x, e a microscopia eletronica de
varrimento (SEM- Sccaning Electron Microscopy), utilizando um aparelho Hitachi SU-70 com
recurso a andlise quimica por EDS da marca Bruker. O polimento das amostras foi feito
primeiramente com lixa de carboneto de silicio e posteriormente com pasta de diamante com

granulometria de 9 um, 6 um e 3 um, sucessivamente.
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3.2 Processamento de pastas

A metodologia de processamento de pastas apresenta-se na Figura 11 e teve como base o método
industrial usado na Cerisol. Fez-se uma reproducdo o mais proxima possivel da industrial com o

intuito de se obter resultados com impacto no processo produtivo.

Feldspato,
: sienito nefelinico e ; ;
Bauxite Caulino Argilas
talco <
|
4 "
Moagem I S Homogeneizagao I
[ (moinho de bolag) L (moinho de bolas) I Dlhugao
{ i . =
Peneiragao
- (125 jum)
Amostra de barbotina L -
(Caracterizag@o)
Filtro-prensagem

Extrusao de provetes

a2 ~
Secagem

v

N
Cozedura

- w

A h

(aracterizagao
\ 7

Figura 11 — Esquema do procedimento experimental utilizado para o processamento de pastas. O feldspato,
sienito nefelinico e talco ndo foram moidos por terem sido adquiridos com a granulometria desejada.
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O estudo da granulometria em funcdo do tempo de moagem da bauxite calcinada foi feito por
moagem via huimida. Utilizou-se um moinho de bolas com capacidade de 5 kg, onde se colocou
uma suspensdo de densidade 1,7 composta por bauxite calcinada e 10 % de argila (argila A). O
controlo da distribuicdo granulométrica foi feito ao fim de 3, 6, 8 e 10 horas. N&o foi necesséario
fazer este estudo para as restantes matérias-primas duras por terem sido fornecidas com a

granulometria desejada.

A caracterizagdo reoldgica das suspensdes incluiu a determinacéo da densidade com um densimetro
de aluminio e a viscosidade com um viscosimetro Gallenkamp. Por comparacdo experimental
verificou-se que 110 ° no viscosimetro Gallenkamp corresponderam, num viscosimetro de
Brookfield, a uma viscosidade de 2,64 Pa.s (ou 2644 cP), a velocidade de 20 rpm. Antes de serem
filtro-prensadas, todas as pastas processadas foram colocadas a densidade de 1,38 + 0,05 e a
viscosidade de 2,64 Pa.s.

As filtro-prensagens foram feitas numa filtro-prensa de laboratorio Zeidler modelo 717.75. Usou-se
uma pressdo de fecho de 350 bar e uma pressdo de bombeamento de 15 bar, obtendo-se no final
uma lastra de pasta com cerca de 20 % de humidade.

Os provetes para ensaio foram obtidos numa extrusora de laborat6rio Netzsch de rosca Gnica, com

pressao de vacuo de -1 bar. Extrudiram-se provetes de diametros de 37 mm, 10 mm e 3 mm.

A secagem dos provetes deu-se inicialmente ao ar, durante 24 horas, e depois em estufa a 110 °C

durante mais 24 horas.

Para o estabelecimento das condigbes de cozedura, foram feitas andlises dilatométricas no
dilatometro Linseis Gmbh adidi 4.0. Paralelamente, cozeram-se provetes a varias temperaturas hum
forno de gradiente Labortherm G100/9, que foram depois ensaiados mecanicamente a flexdo e

determinadas a absorgdo de &gua e a densidade.

A cozedura dos provetes foi feita num forno da marca Nabertherm HT 128/16, com uma taxa de
aquecimento de 10 °C/min e um patamar de 70 min a temperatura maxima. O arrefecimento foi

feito até a temperatura ambiente com o forno desligado.
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4. Pasta ceramica aluminosa:
resultados e discussao







4.1 Analise as matérias-primas

O desenvolvimento deste trabalho comegou com o estudo das principais caracteristicas das
matérias-primas disponiveis na Cerisol. As composi¢des quimicas e mineraldgicas das matérias-

primas utilizadas neste trabalho podem ser observadas nas Tabela 3 e na Tabela 4, respectivamente.

Pela andlise da Tabela 3 constatamos que as matérias-primas em estudo sdo compostas
maioritariamente por SiO, e Al,O3, 0 que é devido ao facto de pertencerem ao grupo dos silicatos e
alumino-silicatos. Verifica-se também a presenca de Oxidos alcalinos e alcalino-terrosos como
Na,O, K,0, CaO e MgO, bem como dos éxidos Fe,Oz e TiO,. A presenca destes 0xidos é de
especial importancia pois promovem a formacao de eutéticos que levam a formacao de fase vitrea,
aumentando assim a densificagdo da porcelana e permitindo a cozedura a temperatura mais baixa.
A maior quantidade destes Oxidos alcalinos estd presente na composi¢do das matérias-primas
fundentes, i.e., o feldspato, o sienito nefelinico e o talco. Sdo também detetados, ainda que em

menor quantidade, nas matérias-primas argilosas e na bauxite calcinada.

Comparando a composi¢do quimica do sienito nefelinico com a do feldspato observamos que o
primeiro possui maior quantidade conjunta de K,O e Na,O do que o feldspato, o que nos indica um
maior poder fundente. Além disso, pela analise da Tabela 4, e contrariamente ao feldspato,
verificamos que na composi¢do mineraldgica do sienito nefelinico ndo é detetada a presencga de
quartzo, o que serd uma vantagem na utilizagdo em porcelanas aluminosas onde se pretende que a

guantidade de quartzo seja residual.

O talco tem a seguinte férmula quimica: MgsSi;O19(OH),. N&o admira que, na analise quimica do
talco (Tabela 3), se verifique a presenca de um teor elevado em MgO (33 %). A grande quantidade
deste 6xido confere-lhe um poder fundente elevado, influenciando e podendo aumentar demasiado
a piroplasticidade da porcelana. No fabrico de isoladores, como se encontram suspensos durante a
cozedura, o controlo da piroplasticidade tem ainda mais significado, uma vez que pode ocorrer uma
deformacdo pela acéo do seu proprio peso, comprometendo a resisténcia mecénica e as dimensoes

finais do isolador.
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Tabela 3 — Composi¢do quimica das matérias-primas usadas no desenvolvimento deste trabalho.

Oxidos  Argila Argila Argila Caulino Bauxite Feldspato  Sienito Talco

(% p/p) A B C calcinada nefelinico
SiO, 54 61 56,9 48,8 5 67,1 57 56,4
Al,O, 30 25 25,1 35,7 86 17,2 24 2,7
Fe 03 1,4 11 2,3 1,8 2,8 0,1 0,1 0,7
CaO 0,3 0,4 0,2 0,0 2,2 0,5 1,1 0,4
MgO 0,5 0,6 1,2 0,4 0,2 0 33
Na,O 0,4 0,5 0,3 0,2 2,6 78 0
K0 31 2,4 2,7 1,8 10,3 9,1 0
TiO, 11 1,6 1 0,2 4,5 0 0 0
Total 6,8 6,6 7,8 4,37 9,5 13,8 18,1 34,1

Tabela 4 — Qualificagdo e quantificacdo obtidas por difracdo de DRX das fases cristalinas das matérias-primas.

Fases cristalinas Quantificacio
(% ponderal)

Quartzo 28,0

Argila A Caulinite 34,9
Muscovite 37,1

Quartzo 58,8

Argila B Caulinite 24,1
Muscovite 17,1

Quartzo 37,7

ArgilaC Caulinite 33,3
Muscovite 29,0

caulino Caulini'_[e 68,5
Muscovite 31,5

Bauxite Corl'n_don 95,5
Mulite 4,5

Silica 35,9

Feldspato Albite 34,2
Microclina 29,8

Sienito nefelinico Ort()cl_ase 55,2
Nefelina 44,8

Talco Talco 100
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Analisando as matérias-primas plasticas em termos de composi¢do quimica, Tabela 3, verifica-se
uma percentagem de 6xidos fundentes (CaO, MgO, Na,O, K0, Fe,O3 e TiO,) superior a 5 %, tal
como sugerido pela literatura. 1% * Em termos de composicdo mineral6gica, Tabela 4, deteta-se
a presenca de quartzo, caulinite e muscovite nas trés argilas. No caulino deteta-se somente a

presenca de caulinite (em maior quantidade) e muscovite.

De igual forma, analisando a composi¢do quimica e mineraldgica da bauxite calcinada, nas Tabelas
3 e 4, verificamos que € composta por mais de 85 % de Al,Os, estando 95 % sob a forma do
mineral corindon. Além disso foi detetada mulite e uma presenga significativa de éxidos fundentes

(Fe,03, CaO e TiO,), 0 que, tal como ja mencionado € favoravel a formacao de fase vitrea.

A Tabela 5 resume as principais caracteristicas fisicas das matérias-primas argilosas utilizadas
neste trabalho. Pela analise desta tabela, verifica-se que a argila C apresenta o valor de resisténcia
mecanica em verde mais elevado. O caulino, por outro lado, apresenta o valor mais baixo. Estas
diferencas podem estar associadas a composicdo mineraldgica bem como a distribuicdo
granulométrica das matérias-primas em causa. A maior resisténcia mecanica em verde da argila C
pode ser devida a proporcdo mais homogénea das fases mineraldgicas presentes, bem como a
menor quantidade de muscovite. No caso do caulino, a sua granulometria mais grosseira pode ser

uma justificacdo para a sua baixa resisténcia mecanica em verde.

Tabela 5 — Principais caracteristicas fisicas das matérias-primas argilosas.

ArgilaA ArgilaB ArgilaC Caulino

Perda ao rubro (%) 9,2 7,1 10,7 11,1
Resisténcia mecanica em verde (MPa) 7,35 8,33 18,9 1,86
indice de Pfefferkorn (%) 28 25 K —
Distribuicéo <10 pm 97,4 95,3 97,7 75,6
granulométrica <5 um 94,8 87,7 92,8 56,1

(% cumulativa inferior) <2 um 86,6 73,4 79,9 35,4
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Ainda pela Tabela 5, verifica-se que a argila C possui 0 maior valor de indice de Pfefferkorn e a
argila B, por sua vez, o menor valor do mesmo indice. O indice de Pfefferkorn é o valor de
humidade, em percentagem, necessario para a compressdo de 30 % do comprimento inicial de um
provete. Os valores do indice podem ser lidos na Figura 12, sendo iguais & percentagem de
humidade correspondente a uma altura final do provete de 2,8 cm. Atribui-se normalmente a um
maior valor do indice uma plasticidade menor, uma vez que seré necessaria mais agua (que tem um
efeito lubrificante) para a mesma deformacéo pléstica. Comparando este indice com a resisténcia
mecanica em verde das trés argilas (Tabela 5) vemos gque ndo existe correlagdo entre os dois dados.
Tendo a argila C maior resisténcia mecénica em verde do que as argilas A e B, seria de esperar que
ela fosse a argila mais plastica, o que ndo esta de acordo com o indice de Pfefferkorn. Além disso,
analisando a cor das trés argilas, vemos na Figura 13 que a argila C tem a cor mais escura, seguida
da argila A e da argila B, significando a coloragdo mais escura uma maior quantidade de matéria
orgénica na composicdo. A maior quantidade de matéria organica tem efeito no aumento da
plasticidade de matérias-primas argilosas. "2 Pelo descrito anteriormente o indice de Pfefferkorn

ndo deve ser usado como indice de plasticidade de matérias-primas plasticas ou de pastas.
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Figura 12 — Curvas de Pfefferkorn relativas as matérias-primas argilosas.
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ArgilaA % Argila B ~ ArgilaC

Figura 13 — Fotografia evidenciando o aspeto das argilas A, B e C, utilizadas neste trabalho. (fotografia tirada
na Cerisol).
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Figura 14 — Grafico da evolugdo do diametro médio de particulas em fungdo do tempo de moagem da bauxite
calcinada.
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Na Figura 14 apresenta-se graficamente a evolucdo do didmetro médio de particulas (D50) da
bauxite calcinada em fungédo do tempo de moagem. Tendo-se partido de um valor inicial de D50 de
75 pm, verifica-se que ao fim de trés horas de moagem se atingiu um valor de D50 inferior a 10
pm. A Cerisol tem estado a trabalhar uma pasta C130 baseada em alumina pura em que o valor de
D50 ¢ inferior a 6 um. Para se atingir um valor semelhante, a bauxite calcinada foi moida durante
cerca de 8 horas, como se Vvé nesta figura. Para este tempo de moagem o valor de D50 é de cerca de

5,5 pm.

4.2 Pastas processadas e suas propriedades

Neste trabalho o objetivo principal foi o de obter-se uma pasta com as propriedades de uma
porcelana C130, bem como adequar as suas caracteristicas ao processo de fabrico da empresa. Para
isso, foram analisadas, para além das propriedades finais das pastas em estudo, as propriedades
com relevancia para o método de fabrico de isoladores da Cerisol. Na Tabela 6 apresentam-se 0s
valores tipicos das propriedades de uma pasta em producédo, servindo para comparagdo com as

pastas em estudo ao nivel das propriedades mais relevantes para o processo de fabrico.

Tabela 6 — Valores tipicos das principais propriedades de uma pasta em producdo na Cerisol.

Unidade Pasta da Cerisol

indice de Pfefferkorn % 20+1
Retracéo verde/seco % 4a6
Retracéo seco/cozido % 8a9
Retracéo total % 14 a15
Indice de piroplasticidade 245a29,5
Resisténcia mecanica em verde MPa 45a6,5

As pastas processadas neste trabalho foram denominadas de PB1 e PB2, sendo a denominagéo de
“PB” a abreviatura de “pasta de bauxite”. A primeira pasta realizada foi a pasta PB1, tendo por

base a formulagdo proposta por Liebermann. ™! Apés a sua caracterizacdo e anélise dos resultados
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obtidos, foi feita a pasta PB2. Na Tabela 7 apresentam-se as composi¢des em termos de matérias-
primas das pastas PB1 e PB2.

Tendo a bauxite calcinada cerca de 86 % de alumina (Al,Os) na sua composi¢do quimica (Tabela
3) e estando 95 % desta sob a forma de corindon (Tabela 4), como a pasta PB1 tem 52% de bauxite
calcinada na sua composigdo, a quantidade equivalente de alumina introduzida sob a forma de
corindon é de aproximadamente 42 %. Fazendo a mesma andlise para a pasta PB2, e sabendo que
esta tem 48 % de bauxite calcinada na sua composicao, a quantidade de corindon introduzido € de
aproximadamente 39 %. Relativamente a quantidade de matérias-primas argilosas e fundentes das
duas pastas, a pasta PB1 é composta por 36 % e 12 % e a pasta PB2 por 40 % e 12 %,

respetivamente.

Tabela 7 — Composi¢do em termos de materias-primas das pastas PB1 e PB2 (% ponderal).

Bauxite  Argila Argila Argila ) Sienito
) Caulino Feldspato ) Talco
calcinada A B C nefelinico
PB1 52 14 10 12 5 5 2
PB2 48 12 15 8 5 5 5 2

Na Tabela 8 apresentam-se o0s principais resultados obtidos da caracterizagdo em verde das pastas
PB1 e PB2. Ambas as pastas apresentam um indice de Pfefferkorn semelhante. Pelo anteriormente
discutido, este indice ndo é um indicador da plasticidade das pastas, como se constata aqui de novo,
j& que as duas pastas apresentam resisténcias mecanicas em verde muito diferentes, o que pode
estar associado a plasticidades diferentes A resisténcia mecanica em verde tem especial
importancia no processo de extrusdo e na movimentagdo e manuseamento dos isoladores,
especialmente nas etapas de torneamento e de vidragem, onde sdo suspensos e onde existe maior
probabilidade que se partam ou que surjam fissuras que comprometam a sua integridade mecanica
futura. Devido a este Ultimo pardmetro, a resisténcia mecénica em verde, verifica-se que a pasta
PB1 ndo pode ser usada no atual processo produtivo da Cerisol, pois o seu valor é baixo quando
comparado com o valor da pasta atualmente em producdo na empresa (Tabela 6). O processo de

estudo e caracterizacéo da pasta PB1 foi, apesar disso, feito na sua totalidade.
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Tabela 8 — Principais propriedades em verde das pastas PB1 e PB2.

Unidade PB1 PB2
indice Pfefferkorn % 22 21
Resisténcia mecanica a flexdo de provetes verdes (secos) MPa 2,3 5,2

Foi de forma a contornar a baixa resisténcia mecéanica em verde da pasta PB1 que foi formulada a
pasta PB2, tentando-se manter uma proporcéo de oxidos idéntica a da pasta PB1 (Tabela 9) para
gue ndo fossem alteradas profundamente as caracteristicas apds cozedura, a0 mesmo tempo que se
aumentava a resisténcia mecénica em verde. Foi assim introduzida a argila C, com maior
resisténcia mecanica em verde do que as argilas ja utilizadas (Tabela 5), reduzida a quantidade de
caulino na composicao (devido a sua baixa resisténcia mecanica em verde) e substituida uma parte
da bauxite calcinada por argilas, mesmo sabendo que a resisténcia mecanica dos provetes cozidos

pudesse ser influenciada negativamente.

Tabela 9 — Composi¢do ponderal em termos de dxidos das pastas PB1 e PB2.

S|02 A|203 F6203 Cao I\/IgO Na,O K,0O T|Oz
PB1 294 57,8 2,0 1,3 0,9 0,7 19 27

PB2 34,2 545 2,0 13 09 0,7 20 26

A resisténcia mecanica em verde da pasta PB2 foi estimada com base na resisténcia mecénica em
verde (individual) de cada uma das matérias-primas, Tabela 5, bem como na sua propor¢édo na
composicao da pasta, Tabela 7. Deste modo, estimou-se um valor de resisténcia mecénica em verde

de cerca de 4 MPa, tendo-se obtido na pratica um valor acima do esperado, cerca de 5,2 MPa.

Relativamente a cozedura das pastas PB1 e PB2, a temperatura de cozedura foi escolhida com base
na analise térmica dilatométrica de cada uma das composicGes. Na Figura 15 apresenta-se a analise
dilatométrica das pastas PB1 e PB2, verificando-se que nas duas composigdes a retracdo maxima se
observa entre 1200 °C e 1250 °C. A partir desse ponto ocorre a inflexdo da curva, correspondente a

uma possivel expansdo da porcelana. Da anélise da figura, verifica-se ainda uma maior retracéo da
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pasta PB2 em relacdo a pasta PB1. Para complementar estes resultados, fez-se a cozedura de
provetes a varias temperaturas, no forno de gradiente, apresentando-se na Figura 16 e na Figura 17
os resultados relativos a resisténcia mecanica a flexo, a densidade aparente e & percentagem de
absorcdo de agua dos provetes das duas composicdes. Pela anélise das figuras verifica-se que a
partir de cerca de 1180 °C a percentagem de absorcdo de dgua se mantém sempre nula. Verifica-se,
também, que nas duas composicOes, a resisténcia mecanica a flexdo é sempre superior a 140 MPa
(valor minimo de referéncia para porcelanas C130). Os valores maximos obtidos, quanto a este
Gltimo pardmetro, foram de 205 MPa para a pasta PB1 e 181 MPa para a pasta PB2, as
temperaturas de 1239 °C e 1243 °C, respetivamente. Ao nivel da densidade aparente os valores sdo
relativamente constantes nas duas composic¢6es. Na pasta PB1, no entanto, verificam-se valores de

densidade maiores que na pasta PB2.

Tendo em conta que nos fornos industriais existem diferencas de temperatura que podem chegar a
25 °C, verificamos que, no caso de serem postas em produgéo, as duas pastas atingem os valores de
resisténcia mecénica e absor¢do de &gua pretendidos em patamar, 0 que assegura a sua utilizagéo

mesmo estando presente essas diferencas de temperatura durante a cozedura.

Apos as analises feitas as Figura 15, 15 e 16, escolheu-se para a cozedura dos provetes das duas
composicdes a temperatura de 1240 °C. O forno disponivel para a cozedura apresenta uma
diferenca de 15 °C a 20 °C entre a temperatura de pirometro e a temperatura de anel. Deste modo, o
forno foi programado para a temperatura maxima de 1225 °C, a qual se fez um patamar de 70 min a
fim de simular os tempos de cozedura longos dos isoladores, como se faz no processo de controlo
da produgdo. A temperatura de anel (obtida com um anel de Buller) do forno foi de 1245 °C,

estando por isso muito proxima da temperatura pretendida.
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Figura 15 — Analise térmica dilatométrica de provetes das pastas PB1 e PB2.
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Figura 17 — Variagdo da resisténcia mecanica a flexdo (RMF), da densidade e da percentagem de absorg¢éo de
4gua (%AA) em funcdo da temperatura de cozedura de provetes da pasta PB2.

Na Tabela 10 apresentam-se os principais resultados obtidos da caracterizacdo das pastas PB1 e
PB2 apds cozedura a 1225 °C. Analisando os resultados obtidos em termos de retracdo das duas
pastas, verifica-se que a pasta PB2 apresenta um valor de retracc¢do total proximo do da pasta em
producdo na Cerisol (Tabela 6). A pasta PB1, por outro lado, teve uma retragdo total menor, o que
pode ser uma vantagem ao minimizar o nivel de refugo dos isoladores, visto o aparecimento de
fissuras ser mais susceptivel de ocorrer durante a retragdo. Os indices de piroplasticididade das
pastas PB1 e PB2 sdo muito idénticos e sdo mais baixos do que o da pasta em producéo na Cerisol,

mostrando-se também como uma vantagem pois evita uma deformacgado excessiva dos isoladores.
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Tabela 10 — Tabela resumo dos principais resultados obtidos com as pastas PB1 e PB2 ap6s cozedura a

1225.°C.
Unidade PB1 PB2
Retracéo verde/seco % 6,7 7,2
Retracéo seco/cozido % 6,7 8,6
Retracéo total % 11 15,2
Indice de piroplasticidade 19,3 20,8
Resisténcia mecanica a flexao de provetes cozidos MPa 185,8 160
Absorc¢ao de agua % 00 00
Densidade 2,86 2,75

Coeficiente de Dilatagdo Térmica (100°C -500°C) x107°C* 61,2 66,2

Relativamente as propriedades dos provetes cozidos verifica-se que tanto a pasta PB1 como a pasta
PB2 cumprem os valores de resisténcia mecanica a flexdo, de percentagem de absorcdo de agua, de
densidade e de coeficiente de dilatacdo térmica estabelecidos pela norma IEC 60672-3 (Tabela 1,
capitulo 1) para porcelanas do tipo C130. Na referida norma, o valor minimo de resisténcia
mecanica a flexdo de provetes cozidos sem vidrado é de 140 MPa, a densidade minima é de 25ea
percentagem de absorgdo de agua é nula. A pasta PB1 apresentou um valor de resisténcia mecanica
a flexdo maior do que o da pasta PB2, sendo os valores obtidos de 186 MPa e 160 MPa,
respetivamente. De igual forma, a densidade da pasta PB1 também foi maior que a densidade da
pasta PB2.

Uma propriedade que ndo foi ainda analisada, mas que faz também parte da norma IEC 60672-3, é
a resisténcia mecanica a flexdo de provetes cozidos vidrados. A resisténcia mecénica de provetes
vidrados é dependente da adeséo entre a porcelana e o vidrado. O coeficiente de dilatacéo térmica
do vidrado tem de ser menor do que o da porcelana, de modo a que esta exerca uma forga
compressora sob o vidrado, permitindo assim um incremento de resisténcia mecanica do provete
em cerca de 15 %. Na Cerisol, a diferenca do coeficiente de dilatacdo térmica entre a pasta e o
vidrado é de cerca de 15 pontos, tendo a pasta um coeficiente de o = 78 x10” °C™ e o vidrado de
cerca de 61x107 °C*. Com esta diferenca é atingido o aumento de resisténcia mecanica
mencionado. Os coeficientes de dilatacdo térmica das pastas PB1 e PB2 sdo muito proximos dos do

vidrado atualmente usado na Cerisol, pelo que para se obter o aumento da resisténcia mecénica dos
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provetes vidrados seria necessario o desenvolvimento de um novo vidrado, com um coeficiente de

dilatacdo térmica mais baixo.

Nas Figura 18 e 18, apresentam-se 0s resultados obtidos por difracdo de raios X das fases
cristalinas presentes nas pastas PB1 e PB2, cozidas a 1225 °C. Nas duas composicoes foi detetada a
presenca de corindon (Al,Os), mulite (3Al,03Si0,), quartzo (SiO,) e anortite (CaOAI,032Si0;). A
banda larga entre aproximadamente 20° < 2e < 35° corresponde a presenca de fase vitrea. Para
saber a composicdo em termos quantitativos e complementar estes resultados foi feita uma
quantificagdo das fases presentes, conforme se apresenta na Tabela 11. Pela andlise desta tabela,
verifica-se que a quantidade de fases cristalinas € muito idéntica nas duas composi¢des, notando-se
no entanto na pasta PB2 uma maior quantidade de mulite do que na pasta PB1. Algo que néo seria
de esperar é a quantidade de anortite detetada, 29 % nos dois casos, parecendo ser elevada face a
guantidade de CaO introduzida pelas matérias-primas, cerca de 1,2 % em peso. Na Figura 20,
referente & analise quimica por EDS da pasta PB1 com identificacdo do elemento célcio, ndo se
verifica uma presenca elevada deste elemento, podendo por isso a quantidade de anortite detetada
ser superior a quantidade real. Uma estimativa da quantidade de anortite, na pasta PB1, baseada na
comparagdo das microestruturas com os mapas do elemento calcio, como mostra a Figura 19,
aponta para um valor relativo de célcio no total da amostra de 5 % em peso. Este valor relaciona-se
melhor com a quantidade de célcio inicial na pasta, pelo que € possivel que o valor apontado na
Tabela 11 esteja sobrestimado, talvez por se ter utilizado uma ficha JSPDS menor adequada para a

anortite presente nas pastas.
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Tabela 11 — Quantificacdo (obtida pelos difratogramas) das fases cristalinas presentes nas pastas PB1 e PB2
cozidas a 1225 °C (% ponderais).

% Corindon  Mulite  Anortite  Quartzo
PB1 53 14 29 4
PB2 52 17 29 3

Figura 20 — Andlise quimica por EDS da pasta PB1, com identificacdo do elemento Ca.

As Figuras 20 e 21 mostram a andlise quimica por EDS feita as pastas PB1 e PB2, com
identificacdo dos elementos Al e Si, 0 que permitiu fazer a distingdo entre os grdos de corindon e
quartzo, respetivamente. Pela analise das figuras verifica-se que os grdos de corindon se encontram
bem dispersos pelas microestruturas e em quantidade idéntica nas duas pastas. Com uma grelha
constituida por 243 pontos, sobreposta sobre as Figuras 20 e 21, fez-se a contagem dos pontos
coincidentes com os grdos de corindon e com os grdos de quartzo. Determinou-se assim, a
guantidade relativa das duas fases nas microestruturas das duas porcelanas em estudo,

apresentando-se os resultados na Tabela 12.
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Figura 21 — Analise EDS da pasta PB1 com identificacdo dos elementos Al e Si.

Figura 22 — Andlise EDS da pasta PB2 com identificacdo dos elementos Al e Si.
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Tabela 12 — Quantificacao aproximada das fases corindon e quartzo obtida com base na Figura 21 e na Figura
21 (andlises EDS). Os valores estdo em percentagens volumétricas.

% Corindon  Quartzo  Restante
PB1 27 8 65
PB2 27 5 69

As quantidades relativas ponderais das fases cristalinas obtidas pela quantificacdo dos
difratogramas (Tabela 11), juntamente com as quantidades relativas de corindon e quartzo,
calculadas a partir das microestruturas das pastas (Tabela 12), permitiram estabelecer um valor
aproximado das quantidades de fases cristalinas e vitreas presentes nas pastas PB1 e PB2. A
percentagem volumétrica de corindon, 27% nas duas pastas, corresponde a uma percentagem
ponderal de cerca de 37%. Usando-se as propor¢des entre a quantidade de corindon e as
guantidades das outras fases cristalinas presentes nas amostras, de quartzo, anortite e mulite
(Tabela 11), calculou-se as quantidades relativas dessas fases. A quantidade de fase vitrea resultou,
entdo, da diferenga para 100% da soma das fases cristalinas presentes. Na Tabela 13 apresenta-se a
composicdo das duas pastas, tendo em conta os céalculos descritos. Os resultados obtidos séo
valores bastante razoaveis e préximos dos mencionados na literatura !, mas podem ter um certo
desvio relativamente aos valores reais, sobretudo em relagdo a quantidade de anortite, como acima

mencionado.

Tabela 13 — Percentagem ponderal aproximada das fases presentes nas pastas PBle PB2.

%  Corindon Quartzo Mulite Anortite Fase vitrea
PB1 37 3 10 21 30
PB2 37 2 12 21 28

Com base nos valores de densidade de cada uma das fases, apresentados na Tabela 14, calculou-se
a densidade correspondente a cada uma das pastas usando as quantidades agora obtidas paras as

diversas fases (Tabela 13). No caso da pasta PB1, de forma a atingir o valor de densidade préximo
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do experimental, 2,86, usou-se para a fase vitrea a densidade de 1,5. Do mesmo modo, na pasta
PB2, para se obter também o valor préximo do experimental, 2,75, teve de ser usado para a
densidade da fase vitrea um valor igual a 1.

Os valores das densidades das fases vitreas calculados deste modo sdo muito baixos, 0 que obriga a
uma investigagdo mais adequada deste tema no futuro. Se se admitir que a quantidade de anortite é
efetivamente mais baixa, por exemplo de 5 %, e que no conjunto a quantidade relativa de fase
vitrea é maior (em conformidade com os valores da literatura) ™, permanecendo as outras fases
nas quantidades apresentadas na Tabela 13 chega-se a valores para as densidades das fases vitreas
de 1,9 e 1,6, para as pastas PB1 e PB2, respetivamente, que sdo valores muito mais razoaveis.

Tabela 14 — Valores de densidade das fases corindon, mulite, anortite e quartzo, usados para os célculos da
densidade da pasta PB1 e PB2. Os valores foram retirados das fichas correspondentes a cada uma das fases.

Corindon Mulite Anortite Quartzo
Densidade 3,97 3,16 2,74 2,64

A pasta PB2 apresenta uma resisténcia mecanica em cozido inferior a da pasta PB1. Pela Tabela 13
e pela observacdo das microestruturas ndo existem dados que permitam perceber qual a razdo
fundamental para que isto tenha acontecido. A densidade da fase vitrea, contudo, abre a
possibilidade de se encontrar uma justificacdo. A densidade dos vidros varia com a taxa de
arrefecimento, mas como podemos considerar que em ambos os casos (pasta PB1 e PB2) a taxa de
arrefecimento é semelhante, temos de procurar outra razdo para que as densidades sejam téo
diferentes. Outra possibilidade € ter variado a composigdo quimica da fase vitrea. Olhando para a
Tabela 9, vé-se que a pasta PB1 tem mais alumina que a pasta PB2 e pela Tabela 13 a quantidade
final de corindon nas duas pastas é a mesma. Pode ser, entdo, que haja maior dissolugdo de alumina
na fase vitrea na pasta PB1 do que na pasta PB2, justificando a maior densidade calculada para este
caso. Maior quantidade de alumina na fase vitrea favorece a resisténcia mecénica desta fase (s
que, por sua vez, justificaria a maior resisténcia mecanica da pasta PB1. Se bem que as diferencas
de densidades calculadas para as fases vitreas pudessem justificar, deste modo, as diferencas das
resisténcias mecanicas das pastas cozidas, € necessario continuar o estudo da cozedura destas

pastas para se poder ter dados experimentais que apoiem esta hipdtese
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5. Conclusao







A realizacdo deste estigio permitiu fazer uma ligagdo com o meio industrial, desenvolvendo-se
competéncias nesta area. As atividades realizadas no laboratorio da empresa permitiram a aquisicao
de conhecimentos relevantes para o processo produtivo, além do ganho de autonomia na pratica
laboratorial. As atividades de controlo realizadas no laboratério da empresa sdo de grande
importancia para o processo produtivo, pois permitem a detecdo precoce de problemas nas
matérias-primas e materiais envolvidos na producdo bem como o desenvolvimento de novos

produtos.

Dos varios ensaios realizados verificou-se que o indice de Pfefferkorn ndo deve ser utilizado como
indice de plasticidade de matérias-primas ou pastas mas sim como valor indicativo da percentagem

de humidade que deve ser usada para 0 processo de extrus&o.

Relativamente ao desenvolvimento da pasta aluminosa C130 para o fabrico de isoladores, a
incorporagdo de bauxite calcinada como fonte de corindon mostrou ser eficaz na substituicdo da

alumina pura, garantindo as propriedades estabelecidas pela norma IEC 60672-3.

Por comparacdo das duas pastas processadas, PB1 e PB2, verificou-se uma maior resisténcia
mecanica em cozido na pasta PB1 do que na pasta PB2. Como as duas pastas apresentaram uma
quantidade muito idéntica de corindon ap06s cozedura, a justificagdo para a maior resisténcia
mecéanica da pasta PB1 supbe-se ser devida a uma maior dissolu¢do de corindon na fase vitrea,
aumentando a densidade e a resisténcia mecanica desta fase e contribuindo desta forma para uma

maior resisténcia mecéanica da porcelana.

Apesar da pasta PB1 ter maior resisténcia mecanica em cozido do que a pasta PB2, o0 seu arranque
a nivel industrial na Cerisol ndo é viavel devido a baixa resisténcia mecanica em verde que a pasta
apresenta, ndo permitindo um manuseio seguro dos isoladores durante as varias etapas do
processamento. A pasta PB2, apesar de ter apresentado uma menor resisténcia mecénica em cozido
do que a pasta PB1, garante o valor minimo estipulado pela norma (140 MPa) e esta dentro dos
pardmetros de processamento da Cerisol, tendo-se conseguido um aumento da resisténcia mecénica

em verde comparativamente a pasta PB1 e sendo viavel a sua implementagao industrial.

As duas pastas apresentaram um baixo coeficiente de dilatacdo térmica, sendo por isso necessario o
desenvolvimento de um novo vidrado, com um coeficiente de dilatacdo térmica mais baixo que o
da pasta, cerca de 15 pontos, de modo a conseguir-se atingir o efeito compressor da porcelana no

vidrado e desta forma ter um aumento de cerca de 15% na resisténcia mecénica da porcelana.
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