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INTRODUGAO

capacidade de formulagdo de massas e compostos é de grande importéncia para industrias que transformam
matérias-primas em produtos devido a necessidade de novos langamentos, de melhorias da produtividade, da
substituicdo de matérias-primas, e inovagdo. A atividade de desenvolvimento de massas busca formular
composicbes que atendam a essas demandas por meio da mistura ajustada de matérias-primas adequadas, processadas
sob determinadas condigées industriais.
A metodologia de formula¢do de massas empregada pela esmagadora maioria das industrias e profissionais de
desenvolvimento parte da premissa fundamental de que as caracteristicas tecnoldgicas das matérias-primas sdo
aditivas, isto é: o valor de determinada caracteristica da massa é resultado da soma da contribui¢éo ponderal para essa
caracteristica de cada componente da mistura. Na prdtica, a avaliagdo do potencial de uso da matéria-prima é feita
através dos resultados da sua caracterizagdo individual e de formulas de massas propostas.
Feito assim ndo se sabe a contribuicdo efetiva de cada matéria-prima para o resultado do produto e, consequentemente,
o0 seu ajuste dependerd da experiéncia de quem estd desenvolvendo-o e do resultado de experimentos empiricos que
exploram relagées causa-efeito entre matérias-primas e produto.
A modelagem experimental por delineamento de misturas contorna o problema. Ela estabelece coeficientes para as
matérias-primas que tomam parte no delineamento — coeficientes, cujos resultados sGo afetados uns pelos outros —
para cada caracteristica de produto. Além disso, ela projeta regibes de alto potencial de atendimento aos requisitos de
projeto, propde formulas e faz previsGes dos seus resultados, com excepcional capacidade preditiva.
Este estudo busca mostrar a capacidade da modelagem experimental por delineamento de misturas para o
desenvolvimento de produtos inovadores e otimizados através da apresentacéo da metodologia e da sua aplicacéo no
desenvolvimento de massas de porcelanato esmaltado.

OBIJETIVOS

Propor o wuso da modelagem experimental por
delineamento de misturas no desenvolvimento de massas
ceramicas e compostos formulados com minerais nao
metalicos.

Aplicar a modelagem no desenvolvimento de massa de
pavimento ceramico da tipologia porcelanato esmaltado.

DELINEAMENTO DE MISTURAS

O delineamento de misturas consiste em planejar e
executar um experimento de processamento de misturas
e ajustar modelos empiricos, por meio de modelos
matematicos e ferramentas estatisticas, aos dados
medidos.

A aplicagcdo do método requer boa concepgdo de produto
e capacidade de arranja-la as condicGes impostas pelo
modelo matematico.

Boa concepcdo de produto existe quando ha, pelo menos,
compreensdo das relagbes causa-efeito entre matérias-
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primas e massa, sob determinadas condicdes de processo;
melhor se houver também entendimento de mecanismos
condutores.

A modelagem experimental se dad pela determinacdo de
um conjunto de varidaveis de resposta, pensadas para
representar a qualidade do produto, resultantes do
tratamento matematico de possibilidades delimitadas de
arranjos entre matérias-primas, sob determinadas
condic¢des de processo.

Para a organizacdo do experimento, sdo definidos trés
grupos de variaveis: parametros de processo, varidveis de
controle e variaveis de resposta, e se obtém, como
resultado, coeficientes numéricos, superficies de
respostas e varidveis estatisticas que permitem validar o
experimento, mensurar sua capacidade preditiva, fazer
previsdes e formular. As definicGes de condi¢Ges de
contorno — e de coeficiente — sdo as seguintes:

parametros de processo: condigdes experimentais, p.ex.:
residuo de moagem, umidade de granulado, pressdo de

compactagdo de pod, temperatura de queima;
varidvel de controle (entrada): fator de controle
previamente fixado como, p.ex., o intervalo de

participacdo de matérias-primas no delineamento;
varidvel de resposta (saida): propriedade de interesse
tecnolégico da mistura processada como, p.ex.,
resisténcia mecanica , absorcdo de d4gua, etc;
coeficiente: valor numérico que expressa o efeito relativo
de determinada matéria-prima sobre uma propriedade.

A figura 1 esquematiza o planejamento experimental
através de suas varidveis de entrada (matérias-primas), de
resposta - ou saida - (caracteristicas de produto), e
condi¢cbes de contorno (pardmetros de processo).

Condigdes de contorno

Residuo, Umidade, Presséo, etc..

L

Processamento
Maoagem, Prensagem, etc ) |Propriedades

[

(Resisténcia, Abs., etc.)
Condigdes de contarno

Entradas Saidas

(%) Matérias-primas

—

Residuo, Umidade, Presséo, etc

Figura 1: planejamento experimental mostrando condi¢bes de
trabalho.

A figura 2 mostra projecdo de superficie de respostas, que
delimita o campo de respostas de produtos possiveis, para
determinado arranjo e condi¢des experimentais.
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Figura 2: superficies de respostas projetam possibilidades de
resultados de produtos.

A validacdo do experimento e da sua capacidade preditiva
ocorre através da analise das seguintes varidveis
estatisticas:

R? do modelo: coeficiente de determinacdo; variade 0 a 1
e determina a capacidade preditiva do modelo: quanto
mais proximo a 1, maior é a sua capacidade.
Probabilidade de significancia do modelo: indica se o
modelo ajustado  pode ser utilizado para descrever a
relacio entre as varidveis de entrada e de saida.
Probabilidade de significancia do coeficiente: avalia se o
coeficiente pode ser utilizado para explicar determinado
comportamento ou propriedade.

Os resultados dos experimentos propostos pela
modelagem experimental por delineamento de misturas
tém altissima capacidade de formular misturas e de
indicar parametros de seu processamento. Os modelos
experimentais sao aplicaveis ao desenvolvimento de
massas e compostos de base mineral ndo metalicos, como
serd visto no experimento de desenvolvimento de massa
de porcelanato esmaltado.
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Umcaulim | |[Umfeldspato| | Doisfilitos | | Umtalco |

Caracterizacdo quimica e fisica das
matérias-primas
I
Planejamento experimental por
delineamento de misturas
Variaveis de entrada = % de matéria-prima Variaveis
de saida = Propriedades

[ Quatro argilas| |

Secagem das matérias-primas a
temperatura de 105°C * 5°C
I
Pesagem de composi¢des com
precisdo de 0,01 g
I
Moagem a Umido com residuo #325
entre 5 e 6%
I
Secagem das composicoes a
temperatura de 105°C + 5°C

Umidificacéo: 6,5% |
I
Prensagem uniaxial com presséo
especifica de 400 kgf/cm?

Secagem dos corpos-de-prova a
temperatura de 105°C + 5°C
I
Determinagéo de
propriedades a seco

Densidade aparente e
resisténcia mecanica a flexdo

Queima em forno a rolo em
temperatura de 1180°C e 1195°C
ciclo de 40 minutos
I
Determinacéo de propriedade
pés-queima

Absorcdo de agua
Retracgéo linear
Deformacéo piroplastica

[ Ajuste por regresséo linear |

[ Avaliacdo das matérias-primas em mistura |

[ Otimizacéo de férmula |

Figura 3: fluxograma de atividades de desenvolvimento.

analise de resultados e
(fluxograma da figura 3).

proposicio de fdérmulas

EXPERIMENTO

Etapas do experimento . o . _
Selec¢do e caracteriza¢do das matérias-primas

O desenvolvimento da massa de porcelanato esmaltado
foi levado a cabo através da execugdo das seguintes
etapas: selecdo e caracterizagdo de matérias-primas,
planejamento experimental, processamento de misturas,

Com base na experiéncia industrial, foram selecionadas
para o experimento 4 argilas, 1 caulim, 1 feldspato, 2
filitos e 1 talco. Todas as matérias-primas sdo amplamente
utilizadas por industrias de revestimentos ceramicos de
massa clara produzidos via Umida. As tabelas 1 e 2
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apresentam as caracteristicas fisicas e quimicas das
matérias-primas selecionadas.

Ndo é imperativo que a caracterizacao individual das
matérias-primas faca parte da metodologia de
modelagem experimental por delineamento de misturas;

o comportamento tecnolégico da matéria-prima
misturada a outras, incluindo as relagdes causa-efeito
entre elas. A caracterizacdo feita teve por finalidade
balizar a drea de estudo do experimento de
desenvolvimento da massa.

isso porque a modelagem busca justamente compreender

Tabela 1: andlise quimica matérias-primas.

Matéria-prima Composicdo expressa em 6xidos (%)
Sio, | AlLO, | TiO, | Fe,0, | MnO | MgO | CaO | Na,0 | K,O P,O P.F.
Feldspato Sédico | 72,52 | 16,33 | 0,12 | 0,93 0,01 0,03 (042 | 811 0,51 0,01 1,00
Filito A 59,49 | 26,81 | 0,82 | 0,69 0,01 0,63 | 0,03 | 0,34 6,21 0,04 4,05
Filito B 73,36 | 1493 | 0,82 | 1,51 0,01 1,36 | 0,01 | 0,08 4,70 0,02 3,19
Talco 73,83 0,99 | 0,07 | 0,80 0,12 | 20,08 | 0,13 | 0,01 0,03 0,02 3,94
Caulim 65,63 | 23,07 | 0,29 | 0,95 0,01 0,10 | 0,01 | 0,08 1,09 0,03 8,74
Argila A 65,66 | 20,49 | 1,07 | 2,39 0,01 0,71 (0,12 | 0,18 1,81 0,16 7,40
Argila B 67,15 | 18,16 | 1,12 | 2,45 0,03 0,89 (010 | 0,13 3,45 0,10 5,81
ArgilaC 52,23 | 30,86 | 0,15 | 1,15 0,07 1,23 | 0,80 | 0,91 1,71 0,01 10,86
ArgilaD 55,87 | 9,29 | 0,26 | 3,17 0,09 | 17,55 | 6,29 | 0,87 0,74 0,14 5,77

Tabela 2: propriedades fisicas das matérias-primas.

Propriedades a seco Queima 1180°C
Matéria-prima Densidade aparente (g/cm?) | Resisténcia Mecanica (kgf/cm?) | Densidade aparente (g/cm?) | Retragdo Linear (%) | Absorgdo de agua (%)

Feldspato Sédico 1,733 * 1,858 2,57 14,39
Filito A 1,735 * 1,676 -0,34 20,92
Filito B 1,858 * 2,165 4,97 6,35
Talco 1,83 * 1,858 1,50 18,12
Caulim 1,875 17,5 1,788 0,79 18,33
Argila A 1,834 22,5 2,212 7,79 6,03
Argila B 1,892 24,5 2,221 6,83 5,94
ArgilaC 1,866 26,5 2,092 7,26 7,54
Argila D 2,067 * 2,421 5,45 0,88

Também teria por fim selecionar as matérias-primas para  propriamente dito. A partir do conhecimento das
o experimento caso elas ja ndo tivessem sido selecionadas

pela T-cota.

propriedades das matérias-primas selecionadas é possivel
delimitar seus campos de estudo. A sele¢do das matérias-
primas, seus limites e selecdo do modelo matemadtico
determinam o numero de experimentos (férmulas) da
matriz de desenvolvimento e da qualidade dos resultados.

Delimitagdao da area experimental. Intervalo de
estudo

Os resultados da caracterizagdo tecnoldgica e a

O estabelecimento do intervalo de estudo de cada

experiéncia da T-cota em desenvolvimento de

matéria-prima e de arranjos quantitativos entre elas

s ) ) porcelanatos indicaram os limites de participagdo de
marca o inicio do planejamento experimental

matérias-primas definidos no quadro 1.
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Limite (%)
Matéria-prima
Minimo Maximo

Feldspato Sodico 10 30
Filito A 0 20
Filito B 0 30
Talco 0 10
Caulim 0 20
Argila A 5 20
Argila B 10 30
Argila C 7 20
Argila D 0 15

Quadro 1: o grupo de matérias-prima e seus limites determinam
a drea experimental.

Determinacdao das varidveis de

Propriedades de interesse

resposta.

Juntamente com a projecdo da area experimental,
definimos as variaveis de resposta. No caso da massa de
porcelanato esmaltado, as propriedades de produto de
interesse tecnolégico sao:

Densidade aparente a seco
Resisténcia mecanica a flexdo a seco

Retracdo linear de queima de corpos-de-prova queimados
a1180e 1195°C

Absorg¢do de dgua de corpos-de-prova queimados a 1180 e
1195°C

Deformacdo piroplastica de corpos-de-prova queimados a
1180°C

Sdo definidos também nesta etapa os parametros de
processamento das misturas, tomados de condi¢bes de
processo industriais.

Delineamento experimental

Selecionadas as matérias-primas e seus limites e definidas
as varidveis de resposta ou propriedades de produto,
elege-se 0 modelo matematico que deverad ajustar os
dados experimentais. Como ja foi dito, a escolha do
modelo matematico afeta a capacidade preditiva do
delineamento, e a complexidade e o numero de
experimentos. Para o desenvolvimento da massa de
porcelanato esmaltado, o modelo linear ajusta-se
satisfatoriamente e, por essa razdo, foi ele o escolhido.
Para ele, o numero de composicbes geradas pelo
14 e, dentre as 14

composicoes, 4 foram repetidas a fim de validar a

delineamento experimental foi

qualidade do modelo ajustado. Definidas as composicOes,
as mesmas foram processadas, em laboratério, e suas
propriedades de interesse medidas.

Andlise dos dados e regressao linear

Aos resultados experimentais de cada propriedade, foi
ajustado o modelo linear, como ja comentado. Para o
ajuste foram calculados os coeficientes, o desvio padrdo
dos coeficientes, a significancia dos coeficientes, a

significancia do modelo e o R? do modelo.
Avaliagao da capacidade preditiva do modelo

Do modelo matematico ajustado tira-se entendimento
sobre a relagdo entre matérias-primas e propriedades de
produto (varidveis de resposta). Com a intencdo de avaliar
a capacidade preditiva dos modelos ajustados para a
formulacdo da massa de porcelanato, empregou-se
ferramenta de andlise combinada que permite formular
produtos com as suas propriedades de interesse
tecnoldgico ajustadas. A ferramenta, como pode ser
observada na figura 4, permite definir valor alvo (optimum
ou goal) para cada propriedade de produto e estabelecer
importancia (weight) relativa entre as propriedades sobre

a qualidade do produto final.
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Otimizagao ?
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Figura 4: planilha de respostas combinadas.

No caso do experimento de desenvolvimento da massa de
porcelanato esmaltado foi preciso dar maior peso para as
propriedades ‘deformacgdo piroplastica’ e ‘absorcdo de
dgua medida a 1195°C
importantes e, principalmente, porque ndo foi possivel
ajustar valores o6timos para todas as propriedades de
produto: quando certas propriedades eram ajustadas,

porque sdo as duas mais

outras se desajustavam.

Desvio-
Termo Coeficiente padrdo P
Feldspato
Sédico 1,926 0,027 0,000
Filito A 1,892 0,029 0,000
Filito B 1,927 0,021 0,000
Talco 2,06 0,048 0,000
Caulim 1,945 0,022 0,000
Argila A 2,04 0,03 0,000
ArgilaB 1,981 0,028 0,000
Argila C 2,138 0,036 0,000
Argila D 1,969 0,039 0,000
Significancia do modelo (P): 0,0107
R*> do modelo: 0,855

Quadro 2: modelo linear ajustado a densidade aparente a seco.

Empregando-se a ferramenta de andlise combinada, foi
formulada e preparada, em laboratério, massa de
porcelanato esmaltado. Seus resultados, medidos, foram
comparados aos simulados pelo modelo matematico a fim
de avaliar a capacidade preditiva do delineamento.

RESULTADOS

Com o objetivo de formular massa de porcelanato
esmaltado ajustada as condi¢Ges industriais e requisitos
de produto avaliou-se, inicialmente, o comportamento de
cada matéria-prima, comparativamente as demais, para
cada variavel de resposta. Feita esta primeira avaliacdo de
comportamento isolado - comportamento isolado
significa dizer que o ajuste da férmula para determinada
variavel de saida ou propriedade é feito sem o
compromisso de ajustar as demais — passa-se ao ajuste
do produto, ou seja: da férmula que representa, de forma
combinada, amarrada, todas as caracteristicas da massa
de interesse. Aquelas propriedades que receberam maior
peso, por serem mais importantes, tem ajuste preciso; as
de menor peso tém seus valores aproximados aos

impostos por quem desenvolve o produto.
Ajuste dos modelos individuais

Densidade aparente a seco

O modelo linear ajustado a densidade aparente a seco é
apresentado no quadro 2, que contém os coeficientes,
seus desvios-padrdes e significancias de matérias-primas,
R do
O modelo apresenta bom ajuste aos dados experimentais,

além da significancia e proprio modelo.
com R? préximo a 1 e P do modelo menor que 0,05.
Interpretando os coeficientes de cada matéria-prima
observa-se que a Argila C é a que mais contribui para o
aumento da compactag¢ao da massa, seguida pelo talco e
pela argila A. Os comportamentos da Argila C em mistura
e isoladamente sdo distintos, uma vez que isolada ela
apresenta empacotamento semelhante as demais argilas
e em mistura apresenta alto coeficiente de densificagao.
As matérias-primas rochosas sdo as que pior densificam

em mistura com destaque para o filito A.
Resisténcia mecanica a flexao a seco

A resisténcia mecanica a flexdo foi outra propriedade pré-
queima avaliada. O modelo linear ajustado aos dados
experimentais é apresentado no quadro 3.
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Quadro 3: modelo linear ajustado a resisténcia mecdnica a
flexdo a seco.

O ajuste do modelo aos dados experimentais ndo é bom,
com baixo valor de R?, provavelmente devido & defeitos
gue os materiais ceramicos costumam apresentar.
Defeitos, provenientes das etapas de processamento, que
podem ser poros, trincas ou pequenas contaminagdes. Os
coeficientes do modelo indicam alta influéncia das argilas
C e A sobre a resisténcia mecanica a seco. Esta informacao

coincide com a caracterizacdo individual feita.
Absor¢ao de agua

Foram ajustados modelos lineares para a absorcdo de
agua de corpos-de-prova queimados a 1180°C e 1195°C.
Os resultados sdao apresentados nos quadros 4 e 5.
Os modelos estdo bem ajustados para as duas
temperaturas, com R? proximo a 1. O ajuste para a
temperatura de 1195°C ficou pior em relagdo ao a 1180°C.
Isso se deve a elevada fundéncia de algumas matérias-
primas que experimentam fendmeno de expansdo quando

gueimadas em temperaturas altas.

Desvio- Desvio-
Termo Coeficiente padrao P Termo Coeficiente padrao P
Feldspato Feldspato Sédico 2,00 0,93 0,0643
Sédico 32,21 9,91 0,0117 Filito A 9,00 1,02 0,000
Filito A 47,44 10,81 0,0023 Filito B 2,98 0,72 0,0033
Filito B 22,58 7,65 0,0184 Talco -9,63 1,68 0,0004
Talco 28,99 17,84 0,1429 Caulim 11,15 0,76 0,000
Caulim 35,56 8,12 0,0023 Argila A 3,03 1,06 0,0209
Argila A 68,18 11,23 0,0003 ArgilaB 3,41 0,98 0,0082
Argila B 42,45 10,38 0,0035 Argila C -2,20 1,27 0,1204
Argila C 87,23 13,46 0,0002 ArgilaD -4,39 1,38 0,0129
ArgilaD 33,83 14,64 0,0496 Significancia do modelo (P): 0,0000
Significancia do modelo (P): 0,0283 R*> do modelo: 0,971
R* do modelo: 0,619 Quadro 4: modelo linear ajustado a absor¢éo de dgua de

corpos-de-prova queimados a 1180°C.

Desvio-
Termo Coeficiente padrao P
Feldspato Sdédico -0,09 1,13 0,939
Filito A 6,81 1,23 0,0005
Filito B 3,65 0,87 0,003
Talco -11,18 2,03 0,0006
Caulim 7,24 0,92 0,0001
Argila A 1,84 1,28 0,1866
ArgilaB 4,89 1,18 0,0032
Argila C -0,87 1,53 0,5865
Argila D -4,45 1,66 0,0281
Significancia do modelo (P): 0,0005
R?> do modelo: 0,936

Quadro 5: modelo linear ajustado a dgua de corpos-de- prova
queimados a 1195°C.

Em relacdo aos coeficientes das matérias-primas, valores
menores indicam maior fundéncia e menor absorcao.
A 1180°C, observa-se elevada fundéncia para o talco, a
argila D e a argila C devido aos valores negativos dos seus
coeficientes. O elevado carater fundente destas matérias-
primas decorre da elevada quantidade de dxidos alcalino-
terrosos presentes no talco e argila D e ao elevado teor de
6xidos alcalinos e alcalino-terrosos presentes na argila C.
O comportamento em mistura do talco e da argila C é
distinto em relagdo aos seus comportamentos individuais
— o talco é refratadrio queimado puro e bastante
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fundente quando queimado misturado a outros silcatos e
silico-aluminatos — por causa justamente da presenca dos
oxidos alcalino-terrosos, formadores de eutéticos a essas
temperaturas. A elevada densificacdo da argila C também
contribui para a reducdo da absorcdo de agua nas
misturas em que este material esta presente.

O feldspato sddico, que individualmente apresenta-se
bastante refratario, em mistura tem baixo coeficiente de
absorcdo de agua. O caulim e o filito A, confirmando o
observado na caracteriza¢do individual das matérias-
primas, apresentam elevados coeficientes para a absor¢ado
de 4gua, fato que demonstra que estes materiais sdo
refratarios em misturas e puros.

Desvio-
Termo Coeficiente padrao P
Feldspato

Sadico 5,83 0,47 0,000
Filito A 2,85 0,51 0,0005
Filito B 5,99 0,36 0,000

Talco 10,57 0,84 0,000
Caulim 3,54 0,38 0,000
Argila A 6,44 0,53 0,000
Argila B 5,73 0,49 0,000
Argila C 6,36 0,64 0,000
ArgilaD 10,05 0,69 0,000

A fim de obter-se massa de elevado carater fundente, o

talco, a argila D, a argila C e o feldspato sédico devem ser
empregados em detrimento ao caulim e ao filito A. As

demais matérias-primas apresentam comportamento

intermediario, tendendo a fundentes.

Retragao linear de queima

Assim como a absor¢do de agua, a retragdo linear de
corpos-de-prova queimados a 1180°C e 1195°C foi medida
e os modelos lineares ajustados sao apresentados nos

quadros6e 7.
Desvio-
Termo Coeficiente padrdo P
Feldspato
Sédico 6,75 0,63 0,000
Filito A 3,76 0,68 0,0006
Filito B 5,58 0,48 0,000
Talco 10,31 1,13 0,000
Caulim 5,79 0,51 0,000
Argila A 6,78 0,71 0,000
Argila B 5,6 0,66 0,000
Argila C 6,06 0,85 0,0001
ArgilaD 9,37 0,93 0,000
Significancia do modelo (P): 0,0199
R’ do modelo: 0,827

Quadro 6: modelo linear ajustado a retragdo linear de
corpos-de-prova queimados a 1180°C

Significancia do modelo (P): 0,0002

R*> do modelo: 0,951

Quadro 7: modelo linear ajustado a retragdo linear de
corpos-de-prova queimados a 1195°C.

Os modelos ajustados a retragdo linear de corpos-de-
prova queimados apresentaram bons ajustes, com R’
proximo a 1 e P do modelo menor que 0,05.
O valor do coeficiente é diretamente proporcional a
retracdo que a matéria-prima determina a mistura. Assim,
matérias-primas como o talco e a argila D, com elevados
coeficientes, contribuirdo para o aumento da retracdo
linear da massa. O caulim e o filito A, materiais refratarios,
apresentaram baixos coeficientes de retragdo linear, como
era de se esperar. Estes resultados vdao de encontro aos da
caracterizagao individual das matérias-primas.
A argila C destaca-se por apresentar coeficientes de
retracdo médios mesmo sendo bastante fundente,
revelada por

absor¢do de agua. Acredita-se que esse comportamento

caracteristica baixos coeficientes de
deva-se a elevada compactagdo que a argila experimenta

misturada as demais matérias-primas do grupo.
Deformagao piropastica

O fenémeno de formagdo de liquido para fechamento de
poros até porosidade aberta préxima a zero, requisito dos
porcelanatos, diminui a viscosidade da massa ‘em
sinterizacdo’ ao ponto da deformacdo piroplastica dela
causar defeitos geométricos de planaridade e
deformagBes em placas queimadas. Por essa razdo, a

deformacao piropldstica foi incluida entre as varidveis de
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resposta do experimento. Ela foi determinada a
temperatura de 1180°C e um modelo linear foi ajustado

aos dados experimentais (quadro 8).

Termo Coeficiente | Desvio-padrao P
Feldspato
Sédico 6,28 0,61 0,000
Filito A 4,96 0,66 0,000
Filito B 6,17 0,47 0,000
Talco 18,02 1,09 0,000
Caulim -2,53 0,5 0,001
Argila A -0,86 0,69 0,247
ArgilaB 3,53 0,64 0,001
Argila C 3,03 0,82 0,006
ArgilaD 11,82 0,9 0,000

Significancia do modelo (P): 0,0000
R? do modelo: 0,984
Quadro 8: modelo linear ajustado a deformagdo piropldstica de

corpos-de-prova queimados a 1180°C.

O modelo linear apresenta excelente ajuste aos dados

experimentais, com elevada significancia.
A primeira observacdo, direta, sobre os resultados é que
matérias-primas com maiores coeficientes apresentam
maiores deformagdes. A segunda, intrinseca a
propriedade, é com relacdo ao seu comportamento nao
aditivo que determina que a deformacdo piroplastica sé
possa ser avaliada, consistentemente, levando em conta
as interagcbes que ocorrem entre os componentes do
experimento. Os maiores coeficientes sdao observados
para o talco e a argila D, justamente as matérias-primas
mais fundentes e que se caracterizam por apresentar alto
teor de alcalino-terrosos em suas composi¢cdes. O
feldspato sddico e o filito B, fundentes alcalinos, também
apresentaram coeficientes de deformacgdo piroplastica
relativamente elevados. Matérias-primas mais refratarias,
com baixo teor de alcalinos e alcalinos terrosos, tiveram
menores coeficientes. O caulim apresentou coeficiente
negativo. Em outros delineamentos feitos pela T-cota para
a avaliacdo do comportamento de caulins com relagdo a
capacidade deles de diminuir a deformagdo piroplastica,
evidenciou-se que a medida que se reduzia quartzo e,
consequentemente, concentrava-se caulinita, do caulim, a

flecha diminuia. Esses resultados vdo de encontro a

estudos de Restrepo e Dinger que demonstraram que a
partir da caulinita forma-se mulita cujos cristais aciculares
reforcam a matriz predominantemente vitrea e, portanto,
deformavel; o resultado da cristalizacdo é a diminui¢do da
deformagdo piroplastica. Esses estudos
presengca de quartzo
cristalizacdo da mulita acicular, comportamento que
inidica a razdo pela qual a medida que se reduz quartzo,

reduz-se

mesmos

mostraram que a inibia a

também o coeficiente de deformacgdo
piropldstica de caulins misturados a matérias-primas

tipicamente utlizadas em porcelanas.
Respostas combinadas. Produto

A boa qualidade do experimento e do ajuste do modelo
permitiu que o programa formulasse massa (quadro 9)
em atendimento aos requisitos de produto e de
produtividade estabelecidos por normas de produto e
padrdoes e metas industriais. Permitiu também avaliar a
capacidade preditiva do modelo que nada mais é que
concluir sobre a validade do uso da ferramenta para o

desenvolvimento de produtos.

Matéria-prima Percentual em peso
Feldspato Sédico 30
Talco 3
Argila A 20
Argila B 30
Argila C 8
ArgilaD 9

Quadro 9: massa de porcelanato esmaltado formulada pelo
programa de delineamento de misturas para atendimento aos
requisitos de produto.

Os valores previstos das propriedades técnicas da massa
formulada pelo delineamento foram comparados aos
medidos em laboratdrio Os resultados sdo apresentados
no quadro 10. Observa-se que para a maioria das
propriedades ha boa proximidade entre valores previstos
e medidos. A maior diferenca é observada para a
resisténcia mecanica a seco, propriedade esta que

apresentou pior modelo ajustado, com R?=0,619.
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Propriedade Previsto | Medido | Variagao
Densidade aparente a

seco (g/cm?) 1,982 1,986 -0,004
RMFseco (g/cm?) 44,04 37,56 6,48
Absorc¢do de 4gua a

1180°C (%) 1,22 0,9 0,32
Absorc¢do de 4gua a

1195°C (%) 0,72 0,18 0,54
Retragdo linear de

gueima a 1180°C (%) 6,71 6,96 -0,25
Retragdo linear de

queima a 1195°C (%) 6,91 7,08 -0,17
Deformacao

piroplastica (mm) 51 5,52 -0,42

Quadro 10: comparagdo entre resultados previstos e medidos.

O resultado ruim da previsdo da resisténcia mecanica a
flexdo reforca a importancia da qualidade de execuc¢do do
experimento.

CONCLUSOES

A modelagam experimental por delineamento de misturas

aumenta enormemente a possibilidade do

desenvolvimento composicbes de massa inovadoras
porque aponta
experiéncia. A

proxima a ela propria. O delineamento permite ‘escanear’

superficies de

em dire¢cdes ndo pensadas pela

regido explorada pela experiéncia é
possiblidades de

novos  arranjos

composicionais muito mais amplos.

A avaliacdo individual das matérias-pirmas em mistura
reagdes (sinérgicas)
informacdo esta que ndo ocorre quando as avaliamos

permite identificar entre elas,

isoladamente.

No desenvolvimento de massas industriais, varias sdo as
propriedades avaliadas. O delineamento de misturas
permite a avaliacdo destas propriedades de forma
individual e de forma combinada. A forma combinada é o
produto, desdobrado em suas caracteristicas tecnologicas.

Delineamentos experimentais bem elaborados conduzem
ao desenvolvimento de massas com rapidez e economia
de experimentos, e, 0 mais importante: de propriedades
tecnoldgicas e produtividade 6timas.
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