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RESUMO

Um dos atributos indispensaveis de qualidade de um revestimento
cerdmico € a sua planaridade e ao longo do processo de fabricacdo
existem vérios fatores que podem altera-la. Os defeitos ocasionados
pelos problemas de planaridade podem se apresentar de diversas formas.
Do ponto de vista geométrico o problema de planaridade em questdo é
em geral pouco intensa e de dificil quantificacdo. Por outro lado, o
defeito torna-se mais evidenciado em funcdo de variagcGes no padréo
estético que muda conforme o tipo de textura da superficie do esmalte.
O objetivo principal foi avaliar o emprego de fleximetria térmica como
método capaz de prever o surgimento do defeito em escala laboratorial.
Para isso o problema foi resolvido primeiramente em escala industrial e
0s produtos foram caracterizados através de fleximetria térmica. A
origem do defeito de planaridade estudado esta relacionada com as
curvaturas positivas observadas na fleximetria térmica. Quanto maior a
curvatura maxima positiva, maior a tendéncia de ocorréncia do defeito.
As curvaturas negativas ndo sdo as maiores responsaveis pelo defeito
devido ao fato das pecas estarem relativamente bem apoiadas aos rolos e
0 tempo de queima ser baixo. Todas as camadas interferem no
surgimento das curvaturas positivas. Qualitativamente, para minimizar o
problema é recomendavel manter certa rigidez do suporte até uma faixa
de temperatura onde o engobe e 0 esmalte tenham viscosidade baixa em
relacdo ao suporte, a ponto de ndo serem capazes de produzir curvaturas
positivas.

Palavras-chave: Porcelanato, planaridade, curvatura de aresta,
fleximetria, deformag&o piroplastica, composic¢do de massa.






ABSTRACT

One of the essential quality attributes of a ceramic tile is its
planarity. During the manufacturing process there are several factors
that can alter its planarity and the defects caused by the curvature
problems can occur in different ways. From the geometric standpoint,
the loss of planarity itself is generally not very intense and difficult to
guantify. On the other hand, the defect becomes more evident due to
variations in aesthetic standard that changes according to the type of
glaze surface texture. The main objective was to evaluate the use of
thermic fleximetry as a method capable of predicting the emergence of
the defect in laboratory scale. In this, the problem was solved primarily
at industrial scale and the products were characterized by fleximetry.
The source of the planarity defect studied is related to positive
curvatures. The higher the maximum positive curvature, the greater the
tendency of occurrence of the defect. The negative curvatures are not the
most responsible for the defect due to the fact that the pieces are
relatively well supported on rollers and the burning time to be low. All
the layers interfere with the appearing of the positive curvatures.
Qualitatively, to minimize the problem, it is be advisable to keep some
rigidity of the support up to a temperature range where the engobe and
glaze have low viscosity, about to not being able to produce positive
curvatures.

Keywords: Porcelain tile, planarity, edge curvature, fleximetry,
pyroplastic deformation, mass composition.
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1 INTRODUCAO

As placas ceramicas sdo aplicadas como revestimento de pisos e
paredes de ambientes industriais, comerciais, residenciais e em locais
publicos. Fatores macroeconémicos tém favorecido o crescimento da
concorréncia e da producdo mundial desta classe de produtos, sendo
constante a busca por avanco tecnoldgico em produto e processo
(SANCHEZ et al., 2010; Z. SHU et al., 2012). Elas sdo formadas
principalmente de trés camadas de materiais cerdmicos com
propriedades e comportamento distintos: o suporte é a base da placa e
parte mais espessa (>90% da espessura total), o engobe e o0 esmalte.

Um dos atributos indispensaveis de qualidade de um
revestimento ceramico é a sua planaridade. O baixo nivel de planaridade
causa problemas de assentamento, tornando-o mais vulneravel a fraturas
por impacto (CANTAVELLA, 2008); pode causar acumulo indesejavel
de agua e ainda interferir no desempenho estético.

O aumento no grau de exigéncia dos consumidores tem
contribuido para que a planaridade tenha se tornado, para muitos
produtos, a maior fonte de reclamac@es de clientes, principalmente nos
produtos esmaltados retificados, onde se utilizam juntas de
assentamento inferiores a 2 mm. Esta proximidade entre as placas
cerdmicas permite que imperfeicGes de planaridade, antes minimizadas
por juntas acima de 5 mm, sejam facilmente observadas. Esta percep¢do
¢ ainda mais acentuada em placas ceramicas de grandes formatos, que
tém sido a tendéncia mundial nos ultimos anos (SANCHEZ et al.,
2010). Os defeitos ocasionados pelos problemas de planaridade podem
se apresentar de diversas formas. As mais habituais sdo pecas concavas
(normalmente conhecidas como negativas) ou convexas (positivas),
arestas ou 0s cantos das pecas curvados. A Figura 1 ilustra os defeitos
mais tipicos (SACMI, 2004).

Atualmente, por questdes econdmicas, tem-se reduzido a
espessura das placas e parcialmente substituido o feldspato por argilas
fundentes na composi¢do do suporte. Associado a isto, o tamanho das
placas tem aumentado. Este conjunto de mudangas influencia
significativamente na planaridade das placas cerdmicas. No caso em
guestdo, o foco do estudo é o problema do tipo (a) da Figura 1, chamado
neste trabalho de curvatura de aresta.
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Figura 1 - Modelos ilustrativos dos defeitos mais comuns de falta de
planaridade

(@) Curvatura de aresta, (b) Convexidade lateral, (¢) Frente caida, (d) “Asa de
gaivota” ou “bigode”, (e) Frente levantada, (f) Convexidade, (g) Lateral
levantada, (h) Lateral caida e (i) Ponta caida/levantada.

@ (h) (M)
Fonte: SACMI, 2003

Durante o processo de fabricagdo das placas ceramicas existem
varios fatores que podem alterar sua planaridade. Isto se deve tanto a
natureza dos trés componentes (suporte, engobe e esmalte) como as
operacgdes a que sdo submetidos (CANTAVELLA, 1998). Na queima, as
placas cerdmicas passam por uma sucessdo de transformacbes, em
especial a sinterizacdo, expansdo térmica e fusdo, que alteram sua
geometria (DONDI et al., 2011). Desta forma, a curvatura final
resultante, para um determinado produto, é funcéo tanto da dindmica e
das caracteristicas do ciclo de queima utilizado como da
compatibilidade entre as propriedades dos componentes da placa
(MELCHIADES et al., 2000). A magnitude e o tipo de tensBes que se
geram entre estas camadas durante a fase de resfriamento da peca
podem provocar inclusive fissuras.

E muito conhecida e reportada na literatura a necessidade de
compatibilizar os coeficientes de expansdo térmica entre esmalte e
suporte no estado eléstico-rigido (KINGERY, 1976; AMOROS et al.,
1996; BOSCHI et al., 1998; CALLISTER, 2002; DINGER, 2003).
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Além disso, também é reportada na literatura (DAL BO, 2011) a
necessidade de compatibilizar a retragdo da camada de engobe durante a
etapa de aquecimento. Cantavella (1998) fez um estudo de simulacdo
numérica muito abrangente sobre a evolucdo da curvatura durante a
etapa de aquecimento e queima. Por outro lado, o estudo estava limitado
a pecas sem aplicacdo da camada de vidrado e sobre o efeito das
variacOes de temperatura entre a parte superior e inferior do forno.
Ainda assim, sdo escassos o0s trabalhos na literatura sobre alteragdes na
curvatura durante a etapa de aquecimento, em especial no regime
plastico-viscoso e correlacionando com a composicdo de massa dos
componentes do revestimento ceramico. Apesar de serem temporarias,
estas curvaturas podem gerar deformac@es permanentes no material.

No caso dos defeitos de curvatura das arestas, a literatura
disponivel associa a causa do defeito as propriedades piroplasticas do
suporte ou & diferenga de temperatura entre a parte superior e inferior do
plano de queima em fornos a rolo (CANTAVELLA, 1998; SACMI,
2004). Normalmente este problema é amenizado por meio de ajustes de
temperatura na parte inferior e superior. Nos casos onde tais alteracOes
sdo ineficientes, normalmente altera-se, por tentativa e erro, a
composi¢do dos esmaltes e engobes (MELCHIADES et al., 2000; DAL
BO, 2011). Apesar de todos estes esforcos, muitas vezes o defeito
continua sendo visivel no produto acabado. A foto mostrada na Figura 2
é de um porcelanato esmaltado instalado em um shopping center. Pode
ser observado um padrdo repetitivo de ondulagdo ao longo de uma
direcdo e que se concentra em duas das quatro arestas da peca.

Figura 2 - Modelo ilustrativo do defeito “curvatura de aresta”

Fonte: O autor
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Do ponto de vista geométrico, a variacdo de planaridade que se
manifesta nesse problema é em geral pouco intensa e de dificil
quantificacdo. Por outro lado, o defeito torna-se mais evidenciado em
funcdo de variagcBes no padrdo estético, que muda conforme o tipo de
textura da superficie do esmalte. Esmaltes do tipo acetinado em geral
sd0 0s que mais evidenciam o problema por estarem mais vulneraveis a
variacOes de brilho.

Este trabalho tem como justificativa a relevancia do problema
em questdo e a dificuldade de solu¢do unicamente a partir de ajustes no
forno. Uma das possibilidades de solucdo estd relacionada com
alteragdes nas composi¢des do suporte, engobe e esmalte. Ainda assim,
existe o problema de se conseguir associar o defeito a um parametro de
facil medida e previsdo em escala laboratorial.

1.1 OBJETIVO GERAL

Estudar a relacdo entre a composicdo de massa do suporte,
engobe e esmalte no surgimento de defeitos de planaridade por meio da
técnica de Fleximetria Térmica.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

» Desenvolver um método para medir a evolugdo da curvatura
durante a queima de corpos-de-prova (Fleximetria Térmica);

» Estabelecer a relagdo entre o resultado da Fleximetria Térmica e
0 surgimento do defeito de curvatura de aresta;

» Formular diferentes composi¢des de suporte, engobe e esmalte
gue atendam os requisitos técnicos de producdo, para permitir o
estudo em escala industrial;

» Auvaliar o efeito do suporte, engobe e esmalte simultaneamente,
uma vez que os revestimentos ceramicos sdo formados, no
minimo, por estas trés partes.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 PROCESSO DE FABRICACAO DE REVESTIMENTOS
CERAMICOS

O processo de producdo de placas ceramicas para revestimentos
por monoqueima €, atualmente, o mais difundido entre as industrias
ceramicas em todo o mundo. Isto se deve ao fato de ser um processo
continuo, rapido, flexivel e de baixo custo. Esse tipo de processo
depende de varias etapas e diversos equipamentos intermediarios, como
serdo discutidos. A Figura 3 apresenta um fluxograma do processo de
producdo de revestimentos cerdmicos monogueima via Umida.

O processo de producdo comeca pela localizagdo das matérias-
primas na natureza por meio de pesquisas topograficas, sondagens em
areas geoldgicas e formagdo dos lotes. A dosagem é realizada com 0 uso
de maquinas carregadeiras que transportam a matéria-prima até a
balanca e por correias sdo levadas até a cacamba dosadora, que
alimentara os moinhos. Essa etapa do processo é de extrema
importancia, pois a dosagem incorreta das matérias-primas pode
acarretar em alteracdes significativas nas caracteristicas do processo e,
principalmente, no produto final.

A preparacdo da massa ceramica consiste na moagem das
matérias-primas e secagem da barbotina. Segundo Ribeiro e Abrantes
(2001), a operacdo de moagem consiste em reduzir o tamanho das
particulas, a fim de aumentar a reatividade entre as diversas matérias-
primas, diminuir o efeito das impurezas presentes e melhorar a
homogeneizacdo entre elas. Essa operacdo pode ser realizada por via
Umida (moinhos de bolas) ou via seca (moinho de martelos ou de
péndulos).

No caso do processo via Umida, apds a moagem, a barbotina é
peneirada para retirada das impurezas mais grosseiras e armazenada em
tanques de homogeneizacdo. A barbotina é pulverizada dentro da
camara de secagem, onde em contato com ar quente forma-se um pé
granulado com umidade entre 6 a 7% em massa. Apds a secagem, este
segue para os silos de armazenamento por correias transportadoras e
elevadores de canecos, permanecendo por um determinado tempo, com
0 objetivo de resfriar e homogeneizar a umidade.
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Figura 3 - Fluxograma do processo de fabricagdo de revestimentos cerdmicos
monoqueima por via imida

Matérias-Primas
Dosagem
Moagem via Gmida
Atomizagéo

Prensagem

Secagem

Esmaltagao

Acabamento Final

i

Produto

Fonte: Adaptado (OLIVEIRA & HOTZA, 2011)

A prensagem uniaxial é o método de conformacdo mais
largamente utilizado para a produgdo de placas cerdmicas, consistindo
na compactacdo do pd atomizado contido numa cavidade rigida,
mediante aplicacdo de pressdo em apenas uma direcdo axial através de
um puncéo rigido (AMOROS, 2001). Apds a conformacdo, o produto
passa pela secagem que reduz o teor de umidade em menos de 1% em
massa, conferindo ao material maior resisténcia mecanica.

A esmaltacdo consiste na aplicagéo por distintos métodos, de uma
ou vérias camadas de vidrado de espessura (+10%) que cobrird a
superficie da peca. Este tratamento é feito para conferir ao produto
gueimado uma série de propriedades técnicas e estéticas, tais como
impermeabilidade, facilidade de limpeza, brilho, cor, textura, resisténcia
guimica e mecanica. Apos esta aplicacdo, as pecas podem ou ndo ser
decoradas por meio do processo de serigrafia.
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O tratamento térmico, ou a queima, é a etapa responsavel pela
consolidagdo das propriedades técnicas e estéticas das placas ceramicas.
Durante esta etapa ocorrem transformacfes quimicas e fisicas no
material cerdmico. Os fornos a rolos sdo 0s equipamentos mais
utilizados pelas indudstrias de revestimentos cerdmicos. Atualmente, os
ciclos de queima, de frio-a-frio estdo compreendidos entre 25 e 60 min,
dependendo do tamanho, espessura e porosidade desejada no produto
final.

Na etapa de classificacdo ¢ feita a selecdo das placas ceramicas
por meio de uma analise visual e por equipamentos automaticos,
utilizando critérios definidos em normas internas baseados nos
requisitos de normas nacionais (NBR 13818 e NBR 15463) e
internacionais (ISO 13006). Os aspectos a serem avaliados nesta etapa
do processo sdo os defeitos superficiais, variagdes de tonalidade,
defeitos relacionados a forma e aos aspectos dimensionais. Atualmente,
algumas fabricas ja possuem equipamentos totalmente automatizados,
que fazem a analise superficial de defeitos e tonalidade, bem como a
medicdo das dimensdes e planaridade das placas cerdmicas.

Apos esta classificacdo, os produtos sdo destinados ao estoque e
em seguida para a expedicdo, onde serdo embarcados para
comercializagdo.

2.2 O PROCESSO DE QUEIMA

Os fenbmenos fisicos que ocorrem durante a etapa de queima sao
a desidratacdo, dilatacdo térmica, transformacdo alotrdpica,
densificacéo, sinterizacdo e fusdo de certos constituintes. Os fenbmenos
guimicos nesta mesma etapa sdo a perda de agua de constituicdo da
estrutura cristalina dos argilominerais, decomposi¢do da matéria
organica, decomposicdo dos carbonatos, aumento no estado de oxidacéao
dos 6xidos de ferro e formacao de novas fases, dentre outros. A Tabela 1
apresenta um resumo destas transformac@es de acordo com o aumento
da temperatura de queima.
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Tabela 1 - Transformagdes fisicas e quimicas durante o processo de queima

Temperaturas
po Transformagdes Obse_rva(;ﬁes (gés
(°C) liberado)
Perda de peso
Até 150 Eliminagao de agua livre Reagao endotérmica
(H,0)
Perda de peso
Eliminagao da agua ligada Reagao endotérmica
150 a 250 (H:0)
s I Perda de peso
Decomposicéo dos hidréxidos de ferro e
Reacdo endotérmica
2Fe(OH); = Fe,03+ H,0 (H,0)
E"mina@éo da égua de COnSIituigéO Perda_depeSO, ....... eseomnnase s
350 2 600 Reacdo endotérmica
Caulinita: 400 a 525 °C (Hz0)
IHlita: 350 a 600 °C (H0)
Decomposicdo da matéria organica Perda de peso
400 a 600 C+0,=CO0, Exotérmica
C +1/20,=CO (CO,/CO/Hy)
573 Transformagéo do quartzo alfa para beta ‘3,/,@[!@9?9,!??,!9!9@9 ~~~~~~~~~~~~
Endotérmica
Inicio da fusdo Inicio da formac&o da fase
7002800  [Alcalis Vit ¢
Oxido de ferro
Decomposicéo do carbonato de magnésio em dolomitas Perda de peso
Reacdo endotérmica
700 a 900 '\/Igc:o3 = Mgo + COZ ..........?. ................................................
(COy)
Decomposicéo do carbonato de magnésio em dolomitas e calcitas Perda de peso
Reagao endotérmica
80021000 |0~ a0+ CO, |Reagio endotérmica
(COy)
800 a 1000 Inicio da fusdo de massas com CaO, Fe,03;, Na,O, K,0 Formagéo de fase vitrea
Inicio da fusao dos feldspatos Formacao
1060 a 1100  |Cristalizacéo Fase vitrea
Sinterizacdo Silicatos

Fonte: FERRARI et al., 2000

2.2.1 Curva de queima

A relacdo entre tempo e temperatura as quais as pe¢as ceramicas
sdo submetidas é chamada de curva de queima. Uma curva de queima
tipica utilizada na producéo de revestimentos cerdmicos esmaltados por
monogqueima pode ser vista na Figura 4.
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Figura 4 - Curva de queima tradicional de revestimentos ceramicos gresificados

pelo processo de monoqueima
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Fonte: CARGNIN, 2010

Nesta curva, podem-se distinguir os seguintes intervalos:

1.

Corresponde a etapa inicial de aquecimento. A taxa de
aquecimento ndo deve ser muito alta em funcdo da umidade
residual das pecas, que pode provocar a ruptura das mesmas se a
velocidade de aquecimento for excessiva.

Corresponde ao periodo de oxidacdo e decomposicdo. Estas
reacbes tém um grau de importancia nos processos de queima
rapida, ja que podem limitar o ciclo de queima.

Corresponde ao final da etapa de aquecimento.

Corresponde a etapa de queima propriamente dita. Nesta etapa, a
temperatura pode variar de 1100 a 1250 °C dependendo do tipo
de produto. Em monoqueima, é desejavel que a temperatura de
amolecimento do esmalte coincida com a temperatura na qual as
reacdes de decomposicdo ja tenham ocorrido, para evitar o
aparecimento de bolhas ou furos no esmalte.

Corresponde ao resfriamento rapido. Devido a elevada
resisténcia do material ao choque térmico, em funcéo do estado
plastico-viscoso que o material se encontra. A variacdo de
temperatura ao longo da espessura da peca, nesta fase, ira
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proporcionar o surgimento de tens@es residuais macroscopicas
no estado el&stico-rigido (DE NONI JR., 2007).

6. Entre 600 e 500 °C, a velocidade de resfriamento diminui em
funcdo da transformacdo alotropica do quartzo, que provoca
aumento no coeficiente de dilatacdo térmica e o fato da peca ja
se encontrar em regime eléstico-rigido (DAL BO, 2011).

Normalmente os esmaltes possuem coeficiente de dilatacdo
térmica menor que os suportes. Isto faz com que, durante o
resfriamento, o vidrado contraia menos que o suporte. A conseqliéncia é
que, durante o resfriamento, a peca apresenta tendéncia a curvatura
convexa. Porém, nas etapas de aquecimento e queima, as pecas adotam
uma curvatura concava e compensa a evolugdo da peca no resfriamento.

2.2.2 Transformacdes nos argilominerais

As argilas sdo constituidas por silicatos e aluminossilicatos que
contém agua em diferentes formas, segundo o tipo de unido quimica
presente nestes silicatos. Podem-se distinguir trés diferentes tipos de
agua, como a agua livre (umidade), agua ligada por adsorcéo e a agua de
constituicdo (NAVARRO et al., 1985).

As argilas utilizadas sdo constituidas por minerais argilosos
(majoritariamente ilita, caulinita e, ocasionalmente, pequenas
guantidades de clorita e montmorilonita) e impurezas como quartzo,
carbonatos, feldspatos, etc. Estas argilas possuem agua reticular (grupos
OH), em diferentes proporcOes, que se desprende progressivamente a
medida que é aquecida. Os argilominerais perdem grande parte da adgua
reticular antes de 600 °C, como a ilita (entre 350 e 600 °C), caulinita
(entre 400 e 525 °C) e a clorita (entre 500 e 600 °C) (KINGERY et al.,
1976). Essa perda completa-se entre 600 a 900 °C.

A Tabela 2 ilustra os principais argilominerais, composicéo
guimica e caracteristicas ceramicas.
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Tabela 2 - Principais argilominerais

Caracteristica Caulinita lllita Montmorilonita
Fundéncia Baixa Meédia Alta
Plasticidade Baixa Meédia Alta
Resistencia Mechnica | paia | Ala Alta
Contracdo Linear Baixa Alta Alta
Absorcio de Agua Alta Baixa Baixa
Intervalo de Queima Alto Médio Baixo
Cor de Queima Clara Escura Escura

Fonte: Adaptado SOUZA SANTOS,1992

As argilas formam fase vitrea a partir dos 800 °C, em especial as
iliticas e montmoriloniticas. A caulinita se cristaliza em mulita primaria
por volta de 950 °C (CORREA et al., 2007) e fase vitrea residual rica
em silica, que pode se mesclar a fase liquida da vizinhanca.

Existem dois tipos de mulita, a primaria e a secundaria. A
primeira se forma a partir de 950 °C até 1100 °C de forma muito rapida,
manifestando-se sob a forma de pequenos cristais lamelares e a partir da
caulinita. Ja a mulita secundaria forma-se a partir da cristalizacdo de
parte da fase liquida, geralmente acima de 1200 °C, apresentando-se sob
a forma de cristais aciculares/fibrosos cuja cinética depende da difuséo
atdbmica no interior da fase liquida. Esta depende do tempo e
temperatura para ocorrer sua nucleacdo e cristalizagdo (DE NONI JR.,
2007).

2.2.3 Decomposicio da matéria organica

A matéria organica, normalmente presente na forma de &cidos
himicos sofre uma decomposicdo gradual em atmosfera oxidante, entre
as temperaturas de 400 e 600 °C. As substincias carbonosas reagem
durante a queima das argilas para resultar em diéxido de carbono e, em
alguns casos, em monodxido de carbono, dependendo da quantidade de
oxigénio presente na atmosfera do forno e do tempo de exposicdo da
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peca ao calor (NAVARRO et al., 1985). A origem do coragdo negro esta
associada a presenca de compostos de carbono (matéria organica) e
oOxidos de ferro nas argilas (BARBOSA JR., 1997).

2.2.4 Transformacao alotropica do quartzo

As diferentes formas alotrdpicas da silica apresentam variacdes
dimensionais em suas respectivas transformagdes. Existem trés formas
cristalinas estaveis e que podem coexistir, sendo que o quartzo é o
composto mais abundante. Cada uma destas trés formas pode apresentar
duas modificacGes, a diferentes temperaturas, que se designam com as
letras gregas alfa (o) e beta (B), como por exemplo, tem-se quartzo a,
quartzo B, tridimita vy, etc. As formas a e B se diferenciam na orientacdo
dos tetraedros de silicio e oxigénio no espaco. Estas diferencas ndo séo
muito grandes, assim na transformacdo do quartzo o para quartzo B, que
tem origem a temperatura de 573 °C, ocorre um pequeno giro de um dos
tetraedros com relacdo aos outros, com um pequeno aumento de
volume. Esta reacdo é reversivel, isto é, ao resfriar o quartzo B tem
origem (novamente a 573 °C) a transformacdo para o quartzo a, mas
com uma diminui¢do do volume em 0,8% (KINGERY et al.,1976 e
CALLISTER, 2002). Apesar desta variacdo de volume, a diferenca mais
marcante entre as fases o e B é relacionada com o coeficiente de
expansdo térmica. A fase alfa apresenta coeficiente de expansao térmica
de aproximadamente 270x107 °C™ (entre 25 e 573 °C) a0 passo que a
fase beta possui ~0 °C™. A Figura 5 é uma curva de dilatacio térmica do
quartzo.

Figura 5 - Curva de expansdo térmica do quartzo
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2.2.5 Decomposicao dos carbonatos de calcio e magnésio

Os carbonatos apresentam reagdes de decomposicdo a diferentes
temperaturas com desprendimento de COz. Esta decomposi¢do ocorre
entre 800 e 900 °C. Nas massas a base de aluminossilicatos, nota-se que
sua decomposicao se acelera e forma progressivamente a wollastonita,
gelenita e anortita em massas célcicas e diopsidio em dolomitas. Os
carbonatos ferrosos se decompdem a Oxido de ferro (Fe,O3) em
temperatura acima de 370 °C e a alta temperatura formam a magnetita
(FesO4) (KINGERY et al., 1976; NAVARRO et al., 1985).

Como as particulas de carbonato sdo pequenas, a reacao pode ser
completa e o Oxido de calcio reage posteriormente com outros
componentes da massa para resultar em aluminossilicato de célcio,
como a wollastonita (Ca0.SiOz2), gelenita (2Ca0.Al203.Si02) e a
anortita (Ca0.Al203.2Si0z2), conferindo alta estabilidade dimensional,
baixa hidratabilidade e elevada porosidade. Caso as particulas sejam de
tamanho maior, a reagdo de decomposicdo pode ser muito lenta,
provocando furos no esmalte, ou entdo todo o dxido formado ndo se
combine com o aluminossilicato, podendo posteriormente sofrer uma
hidratacdo, causando o fenémeno conhecido por expansdo por umidade
(NAVARRO et al., 1985; ESCARDINO et al., 2000).

A dolomita é um carbonato duplo de calcio e magnésio, que se
decompde durante o aquecimento, 0 que representa cerca de 44% de sua
massa inicial. Por volta de 785 °C o CO:2 ligado ao MgO ¢ liberado,
levando a uma perda de massa de aproximadamente 20%. Conforme (b)
da Figura 6, quando a temperatura atinge 920 °C, aproximadamente, se
d4 a liberagdo do CO2 ligado ao CaO, ocorrendo uma perda de massa de
cerca de 24% (MARINO e BOSCHI, 2000). O MgO, por sua vez pode
reagir com outros componentes da massa para formar o diopsidio
(Ca0.Mg0.2Si02).

2.2.6 Sinterizacao

A sinterizacdo pode ser entendida como o transporte de material
ativado termicamente em um p6 ou em um compactado poroso, gerando
uma diminuicdo da superficie especifica, através do crescimento do
contato entre as particulas, ou retracdo do volume dos poros e mudanca
da geometria dos poros, em presenca ou nao de fase liquida
(NAVARRO et al., 1985). A sinterizacdo, normalmente, é acompanhada
por retracdo do corpo, densificacdo e estabilidade dimensional. Segundo



40

Callister (2002), a sinterizacdo pode ser entendida como um processo
fisico, termicamente ativado, que faz com que um conjunto de particulas
de determinado material, inicialmente em contato muatuo, adquira
resisténcia mecanica.

Figura 6 - Curva de analise térmica Calcita (a) e Dolomita (b)
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Fonte: SACMI, 2003

Para que a sinterizacdo ocorra, alguns mecanismos devem
acontecer simultaneamente ou ndo, estimulados pela temperatura.
Entretanto, o ponto em comum que leva a a¢do da temperatura a
sinterizar um material é que: em todos os mecanismos, o direcionamento
leva para um decréscimo na energia superficial livre, fato este que se
pode considerar como sendo a forga motriz da sinterizacdo (KINGERY
etal., 1976; NAVARRO et al., 1985).

O processo de sinterizagdo com fase sélida pode ser dividido em
trés estagios distintos, onde no primeiro ocorre a formagéo de contatos
ou necks. O segundo estagio é a formacdo de uma rede interligada de
poros formada ap6s a formacéo e crescimento dos necks. O terceiro
estagio trata-se do isolamento, arredondamento e coalecimento dos
poros. O arredondamento dos poros acontece devido a diminuicdo da
superficie livre, paralelamente ao crescimento por coalecimento. Os
poros diminuem com o tempo de sinterizacdo; entretanto, na prética, a
total eliminacdo dos poros torna-se inviavel economicamente.
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Em materiais amorfos, como o vidro, os poros sdo preenchidos
por escoamento de fluxo viscoso. J& nos materiais cristalinos pouco
ocorre 0 escoamento de material viscoso e a diminui¢do da porosidade,
gue se da por difusdo. Em termos gerais, pode-se dizer que, em
comparacao a sinteriza¢do por fase sélida, a sinterizagdo em presenca de
fase liquida é mais rapida (KINGERY et al., 1976).

Na producdo de placas cerdmicas para revestimentos este é o
mecanismo de sinterizagdo predominante. Uma fase vitrea une as
particulas. Quando o corpo resfria, esta fase liquida passa de um estado
pléstico-viscoso para um estado eléstico-rigido, unindo o conjunto das
particulas que comp8em a pega sinterizada.

2.3 DEFEITOS DE PLANARIDADE

A convexidade é um dos problemas de planaridade mais
freqlientes e de dificil controle e previsdo, devido a origem estar
relacionada com a compatibilidade entre o suporte e o esmalte, em
funcdo das respectivas curvas dilatométricas. O engobe, relagdo de
espessura entre o esmalte e o suporte, formato, densidade da peca, grau
de gresificacdo, desenho da muratura, etc., sdo varidveis capazes de
influir na planaridade.

Raramente a curva de gqueima é a causa direta da convexidade:
unicamente uma queima caracterizada por uma temperatura mais alta
debaixo do plano dos rolos pode produzir este defeito.

Existem regulagens for¢adas do forno que em muitos casos dao
bons resultados; no entanto, nem todos os produtos respondem de
maneira igual aos mesmos esforgos: portanto, é indispensavel distinguir
entre as diferentes tipologias de produto.

Eventualmente este tipo de problema é amenizado no proéprio
forno por meio de intervencdes na zona de resfriamento rapido e/ou na
zona de queima.

A Figura 7 ilustra como a curvatura convexa interfere na
movimentacao e planaridade da placa ceramica sobre os rolos do forno.
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Figura 7 - Curvaturas convexas
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a) Comportamento durante a queima

Durante o processo de queima, uma série de transformacdes
fisico-quimicas acontece proporcionando a obtencdo de um produto
final com caracteristicas técnicas, mecanicas e estéticas desejadas.

Segundo Amoros et al. (1997), a diferenca de retracdo entre o
vidrado e o suporte é a causa das tensdes que se desenvolvem entre 0s
materiais e um dos motivos das curvaturas das pecas. Para determinar a
diferenca de retracdo entre os materiais, é preciso sobrepor as curvas de
expansdo térmica do vidrado e do suporte, fazendo ambas coincidirem
em Ta. A diferenca de retracdo entre esses materiais (Aa..AT) é dada pela
diferenca entre as duas curvas & temperatura ambiente.

Na Figura 8 estdo representadas as curvas de expansao térmica
de um suporte e de um vidrado, fazendo-se coincidir em T, e a variacdo
da tensdo a que o vidrado esta submetido pelo suporte com a
temperatura da pegca. Como pode comprovar-se, existe um grande
paralelismo entre a diferenca de contracdo entre o vidrado e o suporte e
o0 esforco ao que o esmalte estd submetido. Neste caso, 'C é igual a
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0,1%, o vidrado contrai menos que o0 suporte, e a tensdo a que o vidrado
esta submetido é de compresséo.

Figura 8 - Curvas de expansao térmica para um vidrado e um suporte
adequadamente acoplados
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Fonte: Amordés et al., 1997

Observa-se que depois de um grande trecho inicial retilineo, a
curva do esmalte apresenta uma mudanca de dire¢do, com um aumento
progressivo da tangente até chegar ao ponto T, onde volta a ser
retilinea. A seguir, a tangente comeca a diminuir até que alcanca Tr. A



44

partir deste ponto, que marca o amolecimento dilatométrico do vidro,
inicia-se uma contracdo progressiva, cuja intensidade depende da
pressdo exercida pelos suportes mecanicos da vareta do dilatbmetro
sobre o corpo de prova. Ao longo do trecho retilineo inicial, o vidrado
conserva sua rigidez mecénica e o valor de seu coeficiente de dilatacdo
mantém-se constante.

T, delimita o intervalo de relaxagdo ou de transformagdo em que
ocorre a transicdo para o estado vitreo e coincide com grande
proximidade com os pontos inferior e superior de requeima,
respectivamente. O ponto de intersec¢do entre os dois trechos retilineos
da curva designa-se convencionalmente como ponto de transi¢do vitrea,
Tg, enquanto o segundo trecho retilineo, de tangente maior, representa a
dilatacdo do vidro em estado fundido.

Embora a T, do vidrado deva estar situada no intervalo de
temperaturas compreendido entre sua temperatura de transicdo vitrea
(Tg) e a temperatura de amolecimento (Tr), a localizacdo de Ta é dificil
de se prever a priori.

Alguns autores (AMOROS et al., 1997; MARINO et al., 1998)
consideram que T, deve coincidir com Tr; outros, no entanto, acreditam
gue T, estd muito préxima da temperatura de recozimento superior Ts.
Deste modo, T, pode ser facilmente estimado a partir da curva de
expansdo térmica do vidrado.

Quando o vidrado retrai mais que o suporte, o esforco a que o
vidrado esta submetido ¢ de tragio. E importante destacar que neste caso
em particular, os coeficientes de dilatacdo do vidrado e do suporte s&o
muito proximos e comprova-se que o vidrado contrai-se mais que 0
suporte.

Segundo Dal B6 (2011), é importante considerar que os estudos
realizados a respeito dos efeitos do acoplamento sobre a curvatura
levam em conta apenas o0 acoplamento suporte-esmalte. No entanto,
atualmente, quase todos os fabricantes de revestimentos ceramicos
fazem uso de uma camada de engobe, intermediaria entre o suporte € 0
esmalte cerdmico, o que complica ainda mais a previsdo das curvaturas
e tensfes esmalte-suporte desenvolvidas em placas ceramicas.

As curvaturas originadas durante o resfriamento de uma peca
cerdmica tém sido estudadas e modeladas utilizando a teoria
desenvolvida por Timonshenko. O modelo (equagdo 1) apresenta
limitagGes, como é o caso em que se admite que tanto o suporte quanto o
esmalte apresentem comportamento elastico, admitindo que o modulo
de elasticidade é constante e igual ao que ambos materiais apresentam
em temperatura ambiente.
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LE

1
== — Ac 1)
D 8 h Kr A

D = Flecha de curvatura (mm)

L = Comprimento da pe¢a (mm)

h = Espessura da pega (mm)

Ac=(Cv-Cs) = Cs = Retragdo do suporte desde T, até
temperatura ambiente (%)
Cv = Retracdo do vidrado nas mesmas
condicdes do Cs (%)

O paradmetro adimensional Kg, expresso na equagdo 2, leva em
consideracdo o efeito da razdo entre os modulos de elasticidade do

E .
suporte (n=E—Z) e do vidrado e das espessuras (ng) sobre a
curvatura.

- 6 (m+ 1)> mn )
m?* n? + 4m’n + 6m?n + 4mn + 1

Kr

ev = Espessura do vidrado (m)
es = Espessura do suporte (m)
Ev = Mddulo de elasticidade do vidrado (GPa)
Es = Médulo de elasticidade do suporte (GPa)

Segundo Amords et al. (1997), da equacdo 1 podem-se tirar as
seguintes conclus@es de interesse industrial:

» O tipo de curvatura (cébncava ou convexa) depende do sinal,
positivo ou negativo, da diferenca entre a retracdo do vidrado e
do suporte (Ac) durante o resfriamento. Assim, conforme
Figura 9, se o vidrado retrai mais que o suporte (Ac > 0), a
curvatura sera céncava (D>0). Por outro lado, se o suporte retrai
mais que o vidrado (Ac < 0), a curvatura sera convexa (D<0).
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Figura 9 - Curvatura: Concava (D>0) e Convexa (D<0)
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Fonte: Amoros et al, 1997

» Para um mesmo vidrado e suporte, a flecha de curvatura (D) da
peca aumenta com a diminuicdo da espessura (h) e/ou com o
aumento do comprimento (L).

» Ao comparar para diferentes materiais a curvatura D com Ac,
existira unicamente uma proporcionalidade direta entre o valor
de D e Ac quando as dimensdes (L e h), as razdes ev/es e Ev/Es
de diferentes pecas se mantenham constantes. Esta
circunstancia ndo ocorre freqlientemente, ja que ao modificar
Ac, trocando o tipo de vidrado, altera-se geralmente Ev e,
portanto, EV/Es.

» Para pecas de um mesmo tamanho (L e h constantes) e com um
mesmo valor de Ac o empenamento aumenta & medida que Kg
aumenta.

Segundo Amoros et al. (1997), ao modificar-se a temperatura de
gueima e/ou as condigdes de prensagem, o médulo de elasticidade do
suporte altera-se consideravelmente. I1sso permite explicar o fato de que
ao modificar-se as condi¢cBes de prensagem e/ou a temperatura de
gueima, mantendo-se constantes as demais varidveis do processo e a
natureza do suporte e vidrado, altera-se a curvatura da pe¢a queimada.

b) Comportamento durante o resfriamento

Segundo Cantavella (2008), durante a etapa de resfriamento, as
transformacg0es fisico-quimicas sdo menos importantes. O esmalte, que
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durante a primeira etapa de queima, ndo havia influenciado
mecanicamente, passa agora a ter um papel importante. As diferencas
entre as propriedades termomecéanicas do esmalte e do suporte podem
originar o aparecimento de curvaturas nas pegas.

Um fenbmeno que acontece nas placas ceramicas para
revestimento apds sua saida do forno e pode causar problemas no
formato, atinge uma significativa porcentagem de revestimentos
ceramicos, independentemente de sua porosidade. Este fenbmeno €
chamado de “curvaturas retardadas ou curvaturas diferidas”, segundo
Cantavella et al. (2008). Este fendmeno consiste na mudanca de
curvatura das placas ceramicas apds a sua saida do forno durante um
periodo de tempo e que pode chegar a alcancar vérias semanas ou
meses, conforme representado pela Figura 10.

Figura 10 - Evolucdo da flecha de curvatura de revestimentos ceramicos com e
sem esmalte pds queima

1.4 -

0,4 + Sem esmalte
B Com esmalte

50 100 150 200 250 300 350 400
Tempo (horas)

Fonte: CANTAVELLA et al., 2008
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Devido ao aumento nas dimensfes das placas ceramicas, este
pode representar um sério problema. A presenca de curvaturas
retardadas origina problemas durante a fase de classificacdo e sobre a
qualidade do produto final.

Segundo Cantavella et al. (2008a), as causas deste
comportamento podem ser devido a existéncia de velocidades de
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expansdo diferentes entre a base e a superficie superior, dado que os
revestimentos séo fabricados com o mesmo ciclo e, portanto, as tensdes
residuais devido ao resfriamento devem ser similares.

c¢) Deformac0es piroplasticas

Segundo Restrepo et al. (2003), ap6s a queima as massas
ceramicas triaxiais podem conter de 50 a 80% em volume de fase vitrea
continua. A fase vitrea liga as particulas cristalinas, residuais ou
formadas durante a queima, ajuda a produzir translucidez e também
aumenta a resisténcia a ruptura dielétrica (dielectric breakdown
strength) das porcelanas elétricas. Um importante problema decorrente
do desenvolvimento desta fase vitrea durante a queima é a sua baixa
viscosidade em temperaturas elevadas, a qual pode causar deformacédo
piroplastica das pecas.

A deformacdo piroplastica ndo deve ser confundida com o
empenamento durante o processo de queima. O empenamento é causado
pela retracdo diferencial durante a secagem e/ou queima. O
empenamento pode ocorrer em qualquer direcdo. A deformacéo
piroplastica sempre resulta no arqueamento direcionado para baixo sob a
forca da gravidade. O desenho da pe¢a tem uma grande influéncia sobre
este problema, uma vez que pode aumentar ou diminuir a propensdo da
peca se deformar.

Embora muitas técnicas experimentais diferentes tenham sido
usadas para estudar o comportamento das massas porcelanicas triaxiais
durante a queima, a deformagdo piroplastica ainda € um problema em
muitas inddstrias (BERNARDIN et al., 2006; DONDI et al., 2009).
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O estudo foi realizado em duas etapas conforme Tabela 3. A
etapa 1 é subdividida em escala industrial e laboratorial. Na etapa 2 os
ensaios foram realizados somente em escala laboratorial.

Tabela 3 — Etapas do estudo

ETAPA 1 ETAPA 2
Escala Industrial Laboratorial Laboratorial
Amostras 500 mm X 50 mm X 50 mm X 100 mm
1000 mm 100 mm
Queima 950 e 1200 °C | 25a1200 °C 254a1200 °C
Residuo de moagem, tempo de
Retragéo escoamento, densidade,
linear de umidade e granulometria do
queima po6 atomizado
Densidade Curva de retragdo das massas
aparente de
queima Medigao de
Parametros curvatura por Medicéo de curvatura por
Tecnologicos | Absorgdo de meio de meio de Fleximetria Térmica
agua Fleximetria (25 a 1200 °C)
Medicdo de | Térmica (25 | Influéncia dos 3 componentes
planaridade 21200 °C) por meio de analise de
com reldgio variancia — ANOVA
comparador Dilatometria dptica

3.1 FLEXIMETRIA TERMICA

Para efetuar a medida da evolucdo das curvaturas ao longo da
gueima, foi construido um dispositivo conforme ilustrado na Figura 11.
Este dispositivo consiste em: (1) um forno elétrico laboratorial marca
Fortelab; (2) um sistema de haste refrataria de silica idéntica aos
empregados em dilatbmetros de contato; (3) corpo-de-prova; (4) cutelos
de apoio e (5) relégio comparador com precisdo 0,01 mm marca
Mitutoyo. A medida que a peca sofre aquecimento, as variacdes na
flecha de curvatura séo transmitidas para a haste que desloca um relégio
comparador. A figura ilustra uma flecha positiva de 7,00£0,01 mm. O
ensaio foi realizado sob taxa de aquecimento de 20 °C/min e faixa de
temperatura de 25 a 1200 °C ou até o reldgio informar flecha de -2,00
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mm para evitar que a amostra tenha contato com a parte inferior do
forno. A face engobada e/ou esmaltada ficou voltada para cima. O peso
do conjunto haste+rel6gio que o corpo-de-prova tinha que deslocar é de
aproximadamente 0,30 N distribuido sobre uma placa de alumina 17
mm x 8 mm x 1 mm que era apoiada sobre a face superior da peca.

Figura 11 - llustragdo do dispositivo empregado para fleximetria térmica
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Fonte: O autor

Para eliminar os efeitos provocados pela expansdo térmica do
conjunto, determinou-se uma linha de base de uma pe¢a plana de
cordierita.

A Figura 12 mostra o resultado da variacdo dimensional medida
durante 0 aquecimento de uma placa plana de cordierita. O material
apresentou comportamento linear, conforme equagéo e R2 = 0,999. Esta
variacdo dimensional é resultado da expansdo térmica do conjunto.
Desta forma os resultados das medidas de variagdo dimensional nos
ensaios de fleximetria térmica deverdo ser subtraidos da dilatacdo
natural de acordo com a linha de base.
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Figura 12 - Curvatura de uma pega plana de cordierita
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3.2ETAPA1

3.2.1 Escala Industrial

Para a realizacdo do presente estudo selecionou-se um produto do
tipo porcelanato esmaltado acetinado formato 1000 mm x 500 mm x 10
mm (comprimento X largura X espessura) que apresentava problemas de
curvatura de aresta. A partir deste produto foram realizadas alteragdes
na composicao da massa do suporte e do engobe no sentido de amenizar
significativamente o defeito. A composi¢cdo do esmalte ndo foi alterada
para ndo descaracterizar os atributos estéticos do produto. As pecas
foram produzidas industrialmente por rota via tmida, compactadas com
pressdo de 40 MPa, secas, esmaltadas e queimadas. Portanto, o estudo
foi baseado em dois produtos: padrao (P1) e teste (P2), conforme Tabela
4. O teste representa 0 material sem o defeito. As Tabelas 5, 6 e 7
mostram as composic¢Bes quimicas do suporte e do engobe dos produtos
P1 e P2 (FRX marca Philips modelo PW 2400), assim como o valor
medido do coeficiente de expansdo térmica de 25 a 325 °C das matérias-
primas individualmente por meio de dilatometria de contato (NETZSCH
modelo DIL 402C).
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Tabela 4 - Identificacdo dos produtos

Componente Padréo (P1) Teste (P2)
Massa B1 B2
Engobe El E2
Esmalte Gl Gl
Conjunto B+E+G(1) B+E+G(2)

Tabela 5 - Composicdo das massas Padrdo (B1) e Teste (B2)

% Analise Quimica (% em massa)

Mat_éria- o S o &%7 . ol ol o _

Prima G588 c) |9 2|28 2 (3| 2|4 &

s S5 H | |F|2|O|=2|X]| 2 [
Argila 1 25| 25| 715 |615(249(04|15[27|05 |13 1,2 |59]100,0
Argila 2 50 35| 678 [72,1|156|06(|29|02| 10 |24 0,2 |5,0]100,0
Feldspato1 | 10 | 10 | 109,0 | 56,4 |22,7|02 (22|05 0,1 |55|1055|1,6| 99,5
Feldspato2 | 10 | 25 | 69,6 |744|156(|01(13|01( 01 |51| 11 (23] 99,9
Talco 5|5 |1200|644| 70|03|29|06(182|05| 0,1 |56 99,5
Massa Padrao 744 |67,7(182(04|123|09 |16 (26| 16 |46 | 999
Massa Teste 74,7 (68,1(182(04 21|09 14 (30| 1,7 |42 999




Tabela 6 - Composicao dos engobes Padrdo (E1) e Teste (E2)
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% Analise Quimica (% em massa)

Matéria- | ¢ o | o CET7

rrima | S8 1 88155 [ 0| S 1e]9(912]9|%|s¢],
58| 5F ol |F|E2|O0|2(X|z|5T
Frita 150 | 350 | 63,2 |473|145|21,8| 0,2 |45|23|40(50| 00 |04
Zirconita | 11,0 | 11,0 | 40,0 [323| 00 | 00 | 00 [0,0(|0,0[0,0|00| 67,2 | 0,5
Argila | 23,0 | 230 | 615 [690|202( 0,7 |09|01(/02({06|00| 0,0 | 84
Caulim 9,0 90 | 40,0 |46,8|382| 00 |05|01|01(09(02| 00 |131
Quartzo | 19,0 | 19,0 | 120,0 (99,2 04 | 00 | 0,0 {00(0,0|0,0|0,0| 0,0 | 0,4
Albita | 20,0 700 | 748|148 00 |01|11|02|10(73| 00 |09
Engobe Padréo 67,1 |555(132| 78 |03)16]|09|16[18]| 10,9 | 34
Engobe Teste 68,4 |61,0|133|34(03|09|04[10[22]| 10,9 | 35
Tabela 7 — Composi¢do do esmalte.
Analise Quimica (% em massa)
Mat_éria- % (CX:ES;

Prima oc @ (5: 9 ola % c‘): olo|u
|z |0 |S|¥|2|d|o| N |&
Frital 16,0 | 86,2 |(61,0| 46 |185| 88 [29|09|29|01| 01 | 04
Frita 2 25,0 58,5 |48,0(147|109| 32 |17|04 |00 |110| 71 | 04
Caulim 10,0 | 40,0 |46,8(382| 01|01 (09|02|00|00]| 00 |131
Quartzo 3,0 {120,0|99,2| 04 | 00 | 0,0 |00({00|00| 00| 00 | 04
Dolomita |12,0| 70,0 | 18 | 0,0 |32,0(22,3{0,0|0,0(0,0]| 0,0 | 0,0 [439
Zinco 10| 700 |00]|00|00|00(|00|00f{00]| 00 [1000] 0,0
Albita 23,0( 70,0 |748|148| 11|02 |10|73(00]| 00| 00 |09
Alumina 10,0 | 40,0 | 0,0 [99,5| 0,0 | 00 |00|0,0| 00| 0,0 | 00 | 05
Esmalte 64,9 [465[210] 9,7 | 49 [12]19|05| 28| 32 |69
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Do ponto de vista econdmico, o produto teste (P2) aumentou o
custo da formulagdo em aproximadamente 5%. Na composi¢do do
suporte, a principal modificacdo foi reduzir a quantidade da argila 2 de
50 para 35%; a diferenca foi acrescentada ao feldspato 2. No engobe
teste, a alteracédo foi a retirada da albita e em seu lugar foi aumentada a
guantidade de frita. Nos dois casos as novas matérias-primas tém maior
preco de mercado. Uma agdo comum entre os fabricantes é incorporar
materiais mais econdmicos reduzindo custos, mas buscando manter o
desempenho do produto. O problema é que muitas vezes ndo se faz uma
avaliacdo muito ampla, o que acaba por aumentar gradativamente a
incidéncia de alguns problemas de instabilidade durante o
processamento, a0 mesmo tempo em que se aumentam as exigéncias de
desempenho.

A argila 2 apresenta como caracteristica boa fundéncia em
fungdo da quantidade de 6xido de potéssio em sua composicdo devido a
presenca de llita. A substituicdo pelo feldspato 2 (predominantemente
potassico) foi proposta no sentido de retardar o inicio da formacdo de
fase liquida, mas mantendo o valor de absor¢do de 4gua abaixo de 0,5%,
sem alteracdo significativa na temperatura de queima. A mudanca na
composi¢do do engobe, por sua vez, foi no sentido de substituir o
feldspato (predominantemente sddico) por frita. Neste caso, a intencéo
foi reduzir a viscosidade, uma vez que o feldspato funde por volta de
1100 °C, bem acima da temperatura de transicdo vitrea da frita, em
aproximadamente 660 °C. As demais matérias-primas presentes nio
foram alteradas. O talco atua como formador de ponto eutético durante a
gueima e de lubrificante durante a conformacgdo. As demais argilas
aportam quartzo e caulinita a composicédo, importantes componentes que
auxiliam da estabilidade térmica durante a queima e auxiliam na
plasticidade durante a conformacao.

Produziram-se trés diferentes tipos de pecas industriais: apenas
com suporte (B) com massa de 20 kg/m? suporte+engobe (B+E) com
massa de 21 kg/m?; suporte+engobe+esmalte (B+E+G) com massa de
22 kg/m?. As pecas padrido (P1) e teste (P2) foram queimadas na
condicdo habitual de 1200 °C e na condicdo de 950 °C em forno a rolo
industrial marca SACMI de 221 m de comprimento e tempo de frio-a-
frio de 55 min. O forno estava devidamente regulado ao melhor
resultado de planaridade. A temperatura de 950 °C foi escolhida por ser
a temperatura que o forno permanece quando 0 mesmo esta em operagéo
de manutencdo (troca de rolos). As pecas foram caracterizadas por:
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absorcdo de agua apés fervura durante 2 h (NBR 13818 anexo B);
densidade aparente queimado por empuxo em agua; retracdo de queima
com paquimetro. Trés pegas de cada condi¢do tiveram sua planaridade
avaliada visualmente e quantificada com relégio comparador digital
(com precisdo de 0,01 mm) marca Mitutoyo a partir da medida da flecha
de curvatura em seis pontos ao longo das duas arestas transversais ao
sentido de movimentacdo no forno, conforme ilustrado na Figura 13.

Figura 13 - llustragdo dos pontos de medida da planaridade

3.2.2 Escala Laboratorial

Os pds atomizados de ambos os suportes foram coletados e
conformados corpos-de-prova de aproximadamente 10 kg/m® e
dimensdes de 100 mm x 50 mm x 4 mm sob as mesmas condi¢des de
umidade (6% base seca) e pressdo de compactacdo (40 MPa) da massa
industrial. Posteriormente estas amostras foram secas em estufa a 110£5
°C por 24 h. As camadas de engobe e esmalte foram aplicadas
industrialmente via véu campana sob condicdes industriais (1,0 kg/m?
de engobe e 1,0 kg/m? de esmalte). Posteriormente foram secas a 11045
°C e caracterizadas por meio de fleximetria térmica.

3.3ETAPA?2

Duas composicOes de massa (M1 e M2), engobe (N1 e N2) e
esmalte (S1 e S2) foram estudadas em laboratério a fim de conhecer a
influéncia delas no desenvolvimento de curvaturas durante a queima. A
combinagdo de tais composicdes gerou 12 corridas, conforme Tabela 8.
As corridas de 5 a 12 correspondem a um planejamento fatorial 2°.
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As misturas estudadas foram:

i.  Duas composicdes de massa com diferentes teores de feldspato
(M1 e M2)
ii.  Duas composicGes de engobe com diferentes teores de frita (N1
e N2)
iii.  Duas composicbes de esmalte com diferentes teores de
dolomita (S1 e S2)

Tabela 8 - Planejamento das misturas

Corrida Suporte Engobe Esmalte Replicacao
1 M1 - - -
2 M2 - - -
3 M1 N1 - -
4 M2 N1 - -
5 M1 N1 S1 -
6 M1 N1 S2 1
7 M2 N1 S1 -
8 M2 N1 S2 -
9 M1 N2 S1 1
10 M1 N2 S2 -
11 M2 N2 S1 1
12 M2 N2 S2 -
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As matérias-primas a serem estudadas sdo as mesmas usadas pela
empresa na producdo da massa, do engobe e do esmalte. A Tabela 9
apresenta as composicfes quimicas e coeficientes de expansdo térmica
das matérias-primas e das massas. Pode-se observar que mesmo a massa
M2 contendo mais feldspato que a massa ML,
praticamente o mesmo valor de coeficiente de expansdo térmica. As
maiores diferencgas estdo na quantidade de Fe,O3 e perda ao fogo que a
massa M1 apresenta, decorrente da grande participagdo argilosa. A
massa M1 é composta com menor teor de feldspato sendo substituido
por argila fundente do tipo ilitica.

apresentaram

Tabela 9 - Caracterizagdo das matérias-primas e das composic¢fes das massas

M1 e M2
% Analise Quimica (% em massa)

Matéria- &%-7 .
Prima g lalsen| S|l a|old|lel Qo |u| =
2|2 | |5 |2 |E|SIS|S|L| g
Argila 1l 250(250| 71,5 {615(249(04|15|27|05 (13| 1,2 |59]100,0
Argila 2 60,0|200| 67,8 [721(156(06(29|02| 10 (24| 0,2 |50]100,0
Feldspato 1 | 10,0 | 10,0 | 109,0 | 56,4 |22,7|0,2|22|05| 0,1 |55|1055|1,6| 99,5
Feldspato2 | 0,0 | 40,0| 69,6 |744|156|01|13|01| 01 [51] 11|23 999
Talco 50 | 50 |120,0 |644| 70 |{0,3|29|06(182|05| 0,1 |56 995
M1 754 |675|182|05(25(09| 16 [23| 15 |49 999
M2 76,2 |68,/4)182|03(18(09| 1,3 |34 1,8 |38 999

A Tabela 10 apresenta as caracteristicas das matérias-primas e
das composicGes dos engobes. O engobe N1 apresenta como fundente
frita e albita. A fim de avaliar a influéncia da fusibilidade, o engobe N2

foi formulado somente com frita.
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Tabela 10 - Caracterizacdo das matérias-primas e das composicoes dos engobes

N1e N2
% Analise Quimica (% em massa)
Matéria- (E(:Ii)l; . . e
Prima — o~ oC-l) ON ON O:‘ ON % % ON % E LL
z |z d |l |Fle|o|lZ|¥|2| 5"
()
N

Frita 150(350| 730 (473|145|218(02|45|23(4,0/|50

o
<]

04

Zirconita |11,0(11,0| 40,0 |323| 00| 0,0 |00(00/|00|00/|0,0(672]| 05

Argila 230(230| 615 |690|202(0,7(09|01|02(06|00]| 0,0 | 84

Caulim 90|90 | 400 |468/|382|00)05(01(01(09]02]| 00 |131

Quartzo |19,0]19,0| 120,0 {99,2| 0,4 | 00 {0,0|0,0(00(0,0(00]| 0,0 | 0,4

Albita 200| 00| 700 |748|148(00(01|11|02(20(73]| 0,0 |09

N1 699 [610(133]| 34 (03(09]04]10/22[109] 3,5

N2 705 |555(132)|78 |03|16]|09|16[18|109]| 3,4

As caracteristicas das matérias-primas e das composi¢des dos
esmaltes S1 e S2 podem ser observadas na Tabela 11, onde o foco do
estudo foi avaliar a influéncia da dolomita sobre o surgimento das
curvaturas de aquecimento. Esta matéria-prima foi selecionada para o
estudo em virtude de ser a que sofre a maior transformagdo comparada
com as demais. Além disso, testes industriais preliminares foram
realizados com esmaltes isentos de matérias-primas nao fritadas e que
permitiram obter pecas sem problemas de planaridade. O uso de
matérias-primas ndo fritadas em excesso contribui para a instabilidade
das propriedades técnicas do esmalte, uma vez que o beneficiamento se
resume em secagem, micronizacdo e desferrizacdo. A fritagem de
matérias-primas permite obter um produto controlado fazendo com que
0s esmaltes com maior quantidade de frita apresentem maior
estabilidade técnica. No esmalte S2 a participacdo da dolomita foi
diluida basicamente entre fritas e albita. Quimicamente as duas
composicdes apresentam grandes diferencas, principalmente na relacéo
silica/alumina e nos 6xidos de calcio e magnésio, mas o coeficiente de
expansdo térmica é praticamente o mesmo.
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Tabela 11 - Caracterizagdo das matérias-primas e das composic¢fes dos esmaltes

SleS2
% Analise Quimica (% em massa)

Matéria- ((;E;
Prima | & | o [0ony | SO 121202812 @ |
Do ) 5| 2|82 E|ls|&] & |2
Frital |16,0|18,0| 86,2 [61,0| 46 |185| 88 |29(09(29|01 | 01 | 04
Frita2 |25,0(29,0| 585 [48,0|14,7|109| 32 |1,7|04(0,0(110| 71 | 04
Caulim |10,0 |11,0| 40,0 |46,8|382| 0,1 | 01 (0902|0000 | 00 |131
Quartzo | 3,0 | 3,0 | 120,099,2| 0,4 | 0,0 | 0,0 |0,0|0,0{0,0| 0,0 | 0,0 | 0,4
Dolomita | 12,0 0,0 | 70,0 | 1,8 | 0,0 |32,0(22,3|0,0({0,0({0,0| 0,0 | 0,0 |439
Zinco 10 (20| 700 |00 |00|00]|001/00(00|00]| 00 |1000] 0,0
Albita |23,0(26,0| 70,0 |748|14,8| 11|02 (10]7,3|00| 00| 00 | 09
Alumina | 10,0 {11,0| 40,0 | 0,0 |{99,5| 0,0 | 0,0 |0,0({0,0/0,0| 0,0 | 0,0 | 0,5
S1 649 [465|210| 97 |49 ]12|19(05| 28| 32 |69
S2 64,7 [529(240| 68 | 26 |14(22|05| 32| 3,7 | 20

As seis composicbes foram processadas
justamente para manter as propriedades obtidas com os equipamentos de
producéo.

As duas composi¢fes de massa foram pesadas em balanga
industrial com capacidade para 30.000+1 kg marca Metler e moidas no
mesmo moinho de bolas de volume interno de 32.000 L com rotagao
constante de 12 rpm até atingir os parametros padrdo de producdo
conforme Tabela 12. As barbotinas foram secas no mesmo spray-drier
modelo SACMI com capacidade para produzir 18 t/h de massa seca com
sistema de bicos pulverizadores acoplados em langas e injecdo de ar
guente em contra corrente. As caracteristicas dos pds atomizados estdo
apresentadas na Tabela 12.

industrialmente
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Tabela 12 - Pardmetros de moagem e atomizacao utilizados no processamento
das massas M1 e M2

Parametro Unidade M1 M2
Residuo #200 mesh % 2,5+0,1 2,6+0,1
5
g Densidade g/cms3 1,65+0,10 | 1,65+0,10
>
Tempo de Escoamento
Copo Ford 4 352 231
Umidade do p6 % 6,6+0,1 6,4+0,1
'3
&
E Retido #32 mesh % 15,2+¢1,0 | 16,1+1,0
S
<
Retido #200+fundo % 3,5+0,3 4,0+0,2

As composic¢des de engobe e esmalte foram pesadas em balanca
digital com capacidade para 5.000,0+£0,1 kg marca Marte e moidas no
mesmo moinho de bolas com revestimento e agentes moedores de alta
alumina. Os pardmetros de moagem estéo na Tabela 13.

Tabela 13 - Parametros de moagem das composi¢des de engobe e esmalte

Parametro N1 N2 S1 S2
Residuo #325 mesh (%) | 1,2+0,2 1,1+0,2 1,0+£0,1 1,0+0,1
Densidade (g/cm?) 1,86+0,10 | 1,86+0,10 | 1,89+0,10 | 1,90+0,10
Tempo de Escoamento
Copo Ford 4 (s) 55+5 55+5 55+5 55+5
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Os po6s atomizados foram coletados e usados para conformar
corpos-de-prova de aproximadamente 10 kg/m? e dimensdes de 100 mm
x 50 mm x 4 mm sob as mesmas condi¢fes de umidade (6% base seca) e
pressdo de compactacdo (40 MPa) da massa industrial. Posteriormente,
estas amostras foram secas em estufa a 11045 °C por 24 h.

As camadas de engobe e esmalte foram aplicadas industrialmente
via véu campana sob condicdes industriais (1,0 kg/m? de engobe e 1,0
kg/m? de esmalte). Posteriormente foram secas a 11045 °C.

Os corpos-de-prova sem aplicacdo de engobe e esmalte foram
submetidos aos ensaios de curva de retragdo de queima em forno de
laboratério marca Fortelab, sob as seguintes condigdes: taxa de
aquecimento 20 °C/min, temperatura maxima variando entre 1120 e
1220 °C e 6 min de tempo de residéncia na temperatura maxima,
resfriamento natural. Cada formulacdo de massa, engobe e esmalte
foram ensaiadas por dilatometria Optica (marca Misura modelo HSM
ODHT 1400) com taxa de aquecimento de 20 °C/min. Os corpos-de-
prova das corridas experimentais descritas na Tabela 8 foram
submetidos a ensaio de Fleximetria Térmica seguindo o mesmo
procedimento descrito anteriormente.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

41ETAPA1

4.1.1 Escala Industrial

A Tabela 14 apresenta os resultados da caracterizacdo
tecnologica realizada sobre as pegas industriais para os dois tipos de
produto e nas duas temperaturas de queima. Pode-se observar que para
queima a 1200 °C, ambos os produtos desenvolveram propriedades
semelhantes e tipicas de porcelanato esmaltado, em especial a absor¢édo
de &gua inferior a 0,5% (de acordo com NBR 13818 Anexo B). Nesta
condicdo, o produto desenvolve grande quantidade de fase vitrea, entre
50 e 70% (DONDI et al., 2004; DE NONI JR., 2007) responsavel pelo
elevado indice de sinterizacdo. Dessa forma o material esta sujeito a
efeito de deformagdes viscosas, devido a agdo gravitacional que pode ter
carater permanente. As medidas experimentais de planaridade do
produto ndo foram capazes de identificar problemas significativos de
empeno nas arestas, principalmente para aquelas pe¢as queimadas sem
as camadas de engobe e esmalte conforme Figura 15.

Os resultados para a queima a 950 °C demonstram que nesta
faixa de temperatura ndo ocorre intensa sinterizacdo (absorcéo de agua
>15%) e, portanto, baixa formacao de fase liquida (DONDI et al., 2004).
As pecas estariam menos suscetiveis a problemas de deformacédo
piroplastica. Este resultado é semelhante para ambos os produtos,
podendo também ser observado pelos valores de densidade e retracdo
linear de queima. Apesar disso, as pegas que levaram acabamento com
engobe e esmalte apresentaram maior defeito de falta de planaridade em
comparagdo com a queima a 1200 °C. Tais resultados sugerem que néo
se trata apenas de problemas associados a deformacédo piroplastica do
suporte. Existe um forte efeito sobre o acoplamento dos trés
componentes do revestimento cerdmico. Além disso, ao curvar-se, a
peca pode atingir os rolos com angulo capaz de transferir energia de
deformacdo mecanica ao invés de apenas apoiar € movimentar o
material, favorecendo a formac&o do defeito.
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Tabela 14 - Resultados industriais da condi¢do Padréo (P1) versus Teste (P2)

Propriedade P1 P2
Temperatura de
queima (°C) 950 1200 950 1200
Retracdo Linear (%) 1,8+0,1 6,2+0,1 1,5+0,1 6,2+0,1
Densidade aparente 2040410 | 2320412 | 2000411 | 2340+10
(kg/m°)
Absorcdo de 4gua (%) | 15,2+0,1 0,3+0,1 15,7+0,1 0,3+0,1
Planaridade B (mm) | 0,05£0,02 | 0,0620,02 |0,05£0,02 | 0,05£0,02
E’r:f‘r?]‘;‘“dade B+E 0,0520,02 | -0.40£0,02 | 0,05:0,02 | -0,30£0,02
E’r:f‘r?]‘;‘“dade BYE+G 11 504002 | 0,80£0,02 | 050£0,02 | 0,10£0,02

A primeira fotografia da Figura 14 apresenta o suporte Bl

queimado a 950 °C isento de curvatura. A foto seguinte permite
comparar este suporte com o B+E+G(1l) (suporte engobado e
esmaltado), ambos submetidos a mesma temperatura de queima.
Nitidamente observa-se o defeito “curvatura de aresta” na pega
constituida pelos 3 componentes. Essa curvatura pode ser melhor
visualizada na terceira fotografia.

Na ultima fotografia pode-se observar que tanto o suporte B1
queimado a 950 °C (a) quanto a 1200 °C (b), ndo aparece o defeito da
curvatura de aresta. Nesta mesma foto, pode-se ver que a peca
B+E+G(1) (c) apresenta tal defeito.



Figura 14 - Fotografia do produto submetido a queima industrial

B1 = Suporte queimado a 950 °C

B+E+G(1) = Suporte engobado e esmaltado (950 °C)
B1 = Suporte (950 °C)

B+E+G(1) = Suporte engobado e esmaltado queimado a 950 °C
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a) B1 = Suporte queimado a 950 °C
b) B1 = Suporte queimado a 1200 °C
c) B+E+G(1) = Suporte engobado e esmaltado queimado a 950
o]
C

4.1.2 Escala Laboratorial
a) Curva de retragdo de queima

A Figura 15 apresenta a curva de retracdo de queima das massas
padrdo e teste. Observa-se que em ambas as massas, a partir de 800 °C a
retracdo aumenta com a temperatura até 1200 °C quando passa diminuir.
A massa Padrdo apresenta valor de retracdo maior que a massa Teste.
Esta diferenca se mantém até 1150 °C quando se igualam até o inicio da
expansdo (acima de 1200 °C). A massa Padrdo apresenta intervalo de
queima menor que a massa Teste.
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Figura 15 - Curva de retracdo de queima massa Padréo versus massa Teste
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b) Fleximetria térmica

A figura 16 mostra o resultado da evolugdo da curvatura em
fungdo da temperatura de queima para 0s corpos-de-prova B1 e B2 sem
aplicacdo de engobe e esmalte. A partir de 900 °C observa-se aumento
na curvatura no sentido negativo devido a formacdo de fase liquida em
conjunto com acdo da forca da gravidade. Este é um resultado
comparavel a ensaios estaticos de medida do indice de deformacéo
piroplastica (RESTREPO et al., 2003; DONDI et al., 2004). Pode-se
confirmar que a partir desta temperatura 0s suportes encontram-se em
regime plastico-viscoso. As duas massas apresentaram comportamento
muito semelhante, sendo B2 ligeiramente mais deformavel.

A Figura 17 mostra a evolucdo da curvatura para 0s corpos-de-
prova engobados B+E(1) e B+E(2). Observa-se que o conjunto B+E(2)
apresentou praticamente o mesmo comportamento do corpo-de-prova
sem engobe B2 (Figura 16). Por outro lado, o conjunto S+E(1) foi
fortemente influenciado pela presenga da camada de engobe. A
diferenca fundamental entre ambos os engobes esté relacionada com a
presenca de feldspatos no E1 ao passo que E2 contém apenas frita como
provedor de fase liquida. A inversdo da tendéncia de evolugdo da
curvatura para B+E(2) pode estar diretamente relacionada com o inicio
da fusdo das particulas de feldspato. A fusdo do feldspato gera expanséo
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volumétrica, que justificaria 0 aumento da curvatura proporcionado por

forgas viscosas.

Figura 16 - Fleximetria térmica das amostras B1 e B2
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Figura 17 - Fleximetria térmica das amostras B+E(1) e B+E(2)
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A Figura 18 apresenta a evolugdo da curvatura para 0s corpos-
de-prova constituidos pelos trés componentes (B+E+G(1) e B+E+G(2)).
Observa-se que a evolucdo da curvatura sofreu alteracdo devido a
presenca da camada de esmalte. Para o conjunto B+E+G(2). O corpo-
de-prova passou a apresentar curvatura positiva, superando a agdo da
gravidade entre 950 °C e 1050 °C. Para o conjunto B+E+G(1), observa-
se que a presenca de esmalte atuou de modo semelhante ao caso
anterior. Por outro lado, na faixa de temperatura entre 950 °C e 1050 °C
e sem a presenca do esmalte, o conjunto B+E(1) havia apresentado
curvatura negativa. Outro resultado importante esta relacionado com a
intensidade maxima da curvatura. O conjunto B+E+G(1) apresenta
curvatura maxima de aproximadamente 7,3 mm, muito superior aos 0,9
mm do conjunto B+E+G(2). Este resultado indica maior suscetibilidade
do conjunto B+E+G(1) a problemas de planaridade, o que ficou
comprovado através dos experimentos realizados em escala industrial.

Figura 18 - Fleximetria térmica das amostras B+E+G(1) e B+E+G(2)
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Pode-se observar que a principal causa do defeito sdo as
curvaturas positivas e ndo as curvaturas negativas. As primeiras sdo
provocadas pela falta de acordo entre as propriedades fisicas dos
componentes do revestimento cerdmico no estado plastico-viscoso. A
segunda é causada por problema de baixa viscosidade suporte e acdo da
gravidade.
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c) Interpretacdo Qualitativa do Modelo Matemético

O modelo de Timonshenko é o mais simples que descreve a
curvatura de um corpo-de-prova composto por camadas assimétricas de
materiais com propriedades mecanicas diferentes, equacéo 1.

Esse modelo serve para materiais que apresentam
comportamento  elastico-rigido. As  deformacdes  observadas
experimentalmente ocorrem no regime plastico viscoso. Dessa forma, os
materiais ndo apresentam mddulo de elasticidade, mas sim viscosidade.
Uma das possibilidades é substituir a lei de Hooke pela lei de
comportamento viscoso, equagdo 3. Dessa forma o pardmetro “m”
assumiria a forma apresentada na equacao 4.

EZHO' (3)
m=1 (4

¢ = deformacdo, t = tempo, o = tensdo, n, = viscosidade do vidrado;
1 = viscosidade do suporte.

De acordo com esse modelo, as curvaturas podem ocorrer se
houver variagdo dimensional entre as duas camadas de material, seja por
expansdo térmica, por mudanca de fase, ou por sinterizacdo. Quanto
maior a variagdo, maior a possibilidade de curvatura. A constante Kg
interfere diretamente na intensidade da curvatura, podendo atenuar ou
intensificar os efeitos. Um corpo formado por duas partes com mesma
espessura e mesma Vviscosidade tende a amplificar os efeitos de
curvatura. A medida que a espessura da camada de engobe/esmalte
diminui e este se torna menos viscoso em relacdo ao suporte, a
intensidade da curvatura diminui.

Nesse trabalho os corpos-de-prova de laboratério, em relagéo as
pecas industriais, tinham a espessura de suporte menor para uma mesma
espessura das camadas de engobe e esmalte. Dessa forma as
deformagdes medidas tiveram seus efeitos intensificados. As curvaturas
positivas indicam que o suporte retrai mais rapidamente que as camadas
de vidrado por efeito da sinterizacdo ou que a camada de vidrado
expandem mais do que o suporte por dilatacdo térmica ou por fuséo.
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As mudancas realizadas na massa alteraram tanto a diferenca
entre retracdo como a relagdo entre viscosidades, ndo tendo sido
possivel distinguir qual o efeito foi mais significativo. Por um lado, o
suporte com maior quantidade de feldspato retarda a retragdo, por outro
lado, o engobe ficou menos viscoso e ainda sem ocorréncia de fusdo do
feldspato. O esmalte empregado provavelmente esteja sujeito a um
fendmeno de fusdo ou tenha maior viscosidade, uma vez que
intensificou a flecha da curvatura.

4.2ETAPA 2

4.2.1 Curva de retracdo de queima

Na Figura 19 pode-se observar que a massa M1 é mais fundente e
apresenta menor intervalo de queima que a massa M2. Apesar de
guimicamente serem muito parecidas, termicamente apresentaram
comportamento bastante distinto. A grande quantidade de argilomineral
presente na massa M1 antecipa a formacéo de fase liquida fazendo com
gue apresente maior retracdo para uma mesma temperatura de queima
gue a massa M2.

Figura 19 - Curva de retracdo de queima massas M1 versus M2
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4.2.2 Fleximetria Térmica
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A Tabela 15 mostra os valores de méaxima curvatura medida
para cada corrida efetuada. Os valores variaram desde 0,08 mm até 7,25

mm.

Tabela 15 - Valor maximo de curvatura para cada corrida testada

Corrida | Suporte | Engobe | Esmalte | Replicacao M(é:;imztyr;?n)
1 M1 - - - 0,00
2 M2 - - - 0,00
3 M1 N1 - - 4,15
4 M2 N1 - - 2,20
5 M1 N1 S1 - 7,25
6 M1 N1 S2 1 5,05; 5,20
7 M2 N1 Sl - 2,59
8 M2 N1 S2 - 2,69
9 M1 N2 S1 1 4,23, 4,73
10 M1 N2 S2 - 2,63
11 M2 N2 S1 1 1,55; 1,82
12 M2 N2 S2 - 0,08

Conforme esperado, os suportes sem aplicacdo de engobe e/ou
esmalte ndo apresentaram o desenvolvimento de curvaturas positivas ao
longo do gradiente térmico (Figura 20). Por outro lado, observa-se que a
partir de 900 °C ocorre aumento na curvatura no sentido negativo devido
a formacédo de fase liquida em conjunto com acédo da forca da gravidade.
Este é um resultado comparavel a ensaios estaticos de medida do indice
de deformacéo piropléstica (DINGER et al., 2003; DONDI et al., 2004).
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Pode-se confirmar que a partir desta temperatura 0s suportes encontram-
se em regime plastico-viscoso. As duas massas apresentaram
comportamento muito semelhante.

Observa-se que o conjunto MIN1 e M2N1 apresentou
praticamente o mesmo comportamento (Figura 21). Ambos foram
fortemente influenciados pela presenca da camada de engobe.

Assim como as curvas da Figura 21, aproximadamente a 900 °C
devido ao inicio da formacdo de fase liquida, os corpos de prova
apresentam curvaturas negativas (concavas). Em torno de 1050 °C as
duas curvas apresentam uma inversdo e a partir de 1100 °C os corpos-
de-prova comecam a apresentar convexidade. Esta convexidade
possivelmente esté associada a diferencas de retragdo entre o suporte e 0
engobe, mais evidenciado em M1 que apresenta maior retracdo de
gueima que M2, observada na curva de retracdo de queima da Figura 19.
A presenca do engobe promoveu curvaturas maximas em torno de 4,15
mm, muito acima dos valores obtidos somente com 0s suportes.

Figura 20 — Fleximetria térmica das corridas 1 e 2
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Figura 21 — Fleximetria térmica das corridas 3 e 4
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A Figura 22 apresenta a evolugdo da curvatura para 0S corpos-
de-prova constituidos pelos trés componentes (M1N1S1 versus
M1N1S2). Observa-se que a evolugdo da curvatura sofreu alteragdo
devido a presenca da camada de esmalte. Em ambaos conjuntos, o corpo-
de-prova passou a apresentar curvatura positiva, superando a acdo da
gravidade entre 950 °C e 1050 °C. Sem a presenca do engobe, nesta
mesma faixa de temperatura, os conjuntos MIN1 e M2N1 haviam
apresentado curvaturas negativas. No caso do esmalte, a decomposi¢do
da dolomita e sua posterior solubilizacdo na matriz é a transformacéo
guimica mais significativa que ocorreu nesta faixa de temperatura,
podendo ter gerado um aumento no coeficiente de expansao térmica.

Outro resultado importante esta relacionado com a intensidade
maxima da curvatura. O conjunto M1N1S1 apresenta curvatura maxima
de aproximadamente 7,25 mm, superior aos 4,15 mm do conjunto
suporte+engobe (M1N1). Por outro lado, o conjunto MI1N1S2
apresentou curvatura maxima de 5,05 mm. Este resultado indica que a
camada de esmalte interfere na evolugdo das curvaturas e que a presenga
da dolomita altera o efeito do esmalte.

Ao se comparar os graficos das Figuras 22 e 23, observa-se
claramente a influéncia da composicdo da massa no desenvolvimento de
curvaturas de aquecimento. As curvaturas maximas dos conjuntos
M2N1S1 e M2N1S2 foram de 2,59 mm e 2,69 mm, respectivamente,
sendo menores do que as obtidas com a massa M1 (Figura 22). Esta
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afirmacdo também pode ser confirmada ao se comparar os graficos das
Figuras 24 e 25.

Figura 22 — Fleximetria térmica das corridas 5 e 6
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Figura 23 — Fleximetria térmica das corridas 7 € 8
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O engobe N2 influencia menos que o N1 no desenvolvimento das
curvaturas. Essa conclusdo pode ser feita mediante a comparagdo dos
graficos da Figura 22 versus 24 e Figura 23 versus 25. Os valores
maximos de curvaturas com o engobe N1 sdo praticamente o dobro do
N2.

O menor valor de curvatura encontrado foi o conjunto M2N2S2.
Com 0,08 mm, praticamente ndo houve curvaturas céncavas e nem
convexas até a temperatura de aproximadamente 1140 °C. Esse
resultado ¢ melhor que o obtido com o suporte sozinho, uma vez que

este ultimo sofre efeito das deformacgdes piroplasticas a partir de
aproximadamente 900 °C.

Figura 24 — Fleximetria térmica das corridas 9 e 10
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Figura 25 — Fleximetria térmica das corridas 11 e 12
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A Figura 26 permite fazer um comparativo entre o conjunto
com o maior valor de curvatura versus o de menor convexidade. A
diferenca é consideravel. Enquanto o conjunto M1N1S1 curvou até 7,25
mm, 0 conjunto M2N2S2 apresentou somente 0,08 mm de convexidade,
algo desprezivel, principalmente quando se visualiza graficamente.

Figura 26 - Comparativo da maior versus menor curvatura encontrada dentre as
12 corridas

8,00

—— MIN1S1  ===-- M2N2S2

6,00

N
/)

TE‘ )
£
[
S 2,00
g
2
£ / \
© 0,00 — smemmme, ‘
700 800 900 1000 1100 ‘\‘ 120\)
A Y
-2,00 Y
\
\
\
' \
-4,00

Temperatura (°C)



4.2.3 Analise de variancia
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Com base nos resultados de curvatura maxima da Tabela 15,
realizou-se andlise de variancia (ANOVA) considerando o modelo
linear e com interacdo de terceira ordem. Os resultados estdo
apresentados na Tabela 16.

Tabela 16 — Resultados da ANOVA para o efeito do suporte, engobe e esmalte

Interacio CVaIpr_ do G_raus de = p
oeficiente | Liberdade
e M 24,7 1 80,5 | 0,000044
3 N 11,4 1 37,2 | 0,00049
E S 5,2 1 16,9 | 0,0045
é Erro 2,1 7
a
Total SS 41,9 10
M 23,8 1 413 | 0,00026
N 11,9 1 206 0,00073
- S 4,6 1 80,3 0,0029
| Ms 0,47 1 82 | 0065
% M N 031 1 55 0,10
§ NS 0,60 1 105 | 0,048
a MNS 0,94 1 163 | 0,027
Erro 0.17 3
Total SS 41,9 10

Analisando 0 resultado para o modelo de terceira ordem
observa-se que as interacbes de segunda ordem (M'S, M'N e N'S)

apresentaram menor

nivel

de significancia em comparacdo as
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componentes individuais e a interacdo de terceira ordem. Considerando
apenas o modelo de primeira ordem todos os efeitos individuais
apresentam elevado nivel de significancia. Esse resultado demonstra que
todas as camadas influenciam na evolugdo da curvatura que conduzira
ao problema de curvatura de aresta. Nesse caso, os valores dos
coeficientes individuais indicam o nivel de importancia de cada
componente. Dessa forma, a alteracdo realizada na composi¢do do
suporte apresentou maior efeito sobre a evolugdo da curvatura, seguido
da alteracdo realizada do engobe e por ultimo a alteracdo realizada no
esmalte.

4.2.4 Dilatometria dptica

A Figura 27 apresenta as curvas de variagcdo dimensional das
massas M1 e M2. Até 900 °C o comportamento de expansdo térmica é
tipico de um material cerdmico contendo quartzo em sua composigéo,
uma vez que a 573 °C ocorre a transformac&o alotropica. A partir de 900
°C tem inicio a formagdo de fase liquida e inicio da sinterizagéo, onde
observa-se contracdo. Observa-se ainda que as massas apresentam
comportamentos diferentes. Confirmando o grafico da Figura 19, massa
M1 é mais fundente que a massa M2. Este resultado confirma o melhor
desempenho da composi¢do M2 do ensaio de Fleximetria Térmica.

Figura 27 - Expansdo térmica massa M1 versus M2
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O comportamento térmico dos engobes N1 e N2 pode ser
observado no gréfico da Figura 28. O engobe N1 por ndo conter frita em
sua composicdo apresenta um comportamento semelhante as
composicdes do suporte, sendo inclusive mais refratario. Este resultado
estd de acordo com o desempenho observado nos ensaios de Fleximetria
Térmica. O conjunto M2N1 apresentou menor evolugdo das curvaturas
pelo fato das curvas serem mais proximas em relagdo ao conjunto
M1N1. Por outro lado o engobe N2, por apresentar mais frita em sua
composicdo apresenta maior sinterizagdo entre 900 e 1050 °C e uma
reducdo na taxa de sinterizagdo entre 1050 e 1150 °C que sugere alguma
cristalizacdo. A maior variacdo dimensional do engobe N2 em relacdo
ao N1 é compativel com o melhor desempenho de N2 nos ensaios de
Fleximetria Térmica.

Figura 28 - Expansao térmica engobe N1 versus N2
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A Figura 29 apresenta o resultado de expansdo térmica dos
esmaltes S1 e S2. O esmalte S1 apresenta um patamar a partir de
aproximadamente 870 °C. A decomposicdo da dolomita e provavel
cristalizacdo de wolastonita mantém este esmalte com maior tamanho
em relacdo a S2, que por sua vez funde apds aproximadamente 1050 °C.
Esse comportamento justifica o melhor desempenho de S2 em relagéo a
S1 nos ensaios de Fleximetria Térmica.
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5 CONCLUSAO

Neste trabalho investigou-se um tipo de defeito de planaridade
em revestimentos cerdmicos, que interfere significativamente no
desempenho estético do produto. O objetivo principal foi avaliar o
emprego de Fleximetria Térmica como método capaz de prever o
surgimento do defeito em escala laboratorial. Para isso, o problema foi
estudado primeiramente em escala industrial e os produtos foram
caracterizados por meio de Fleximetria Térmica.

Para o suporte, os desvios de planaridade tiveram inicio entre
900 e 950 °C, devido ao inicio da formagéo da fase vitrea proveniente
dos argilominerais. Mecanicamente, as alteragdes na curvatura foram
observadas a partir do momento que o comportamento do material
passou a ser plastico-viscoso. Por esta razdo, pecas ndo esmaltadas
apresentaram a tendéncia de curvatura negativa por acdo da forca
gravitacional. Este comportamento é crescente, em mddulo, com o
aumento da temperatura. Para as pe¢as engobadas e esmaltadas, a
evolucdo da curvatura depende da diferenca de comportamento
mecanico entre as camadas. Quando ocorrem curvaturas positivas o
material atinge um valor maximo positivo.

A origem do defeito de planaridade estudado esta relacionada
com curvaturas positivas. Quanto maior a curvatura maxima positiva,
maior a tendéncia de ocorréncia do defeito. As curvaturas negativas ndo
sd0 as maiores responsaveis pelo defeito devido ao fato das pecas
estarem relativamente bem apoiadas aos rolos e o tempo de queima ser
baixo.

Todas as camadas interferem no surgimento das curvaturas
positivas. Qualitativamente, para minimizar o problema é recomendavel
manter certa rigidez do suporte até uma faixa de temperatura onde o
engobe e o0 esmalte tenham viscosidade baixa, a ponto de ndo serem
capazes de produzir curvaturas positivas.

O modelo de Timonshenko adaptado ao regime viscoso pdde
ser empregado para uma andlise qualitativa dos resultados, mas para ser
realmente empregado precisa ser estudado de forma mais apropriada.

A dilatometria éptica mostrou-se um método capaz de indicar
comparativamente as composi¢fes com maior e menor potencial para
desenvolvimento de curvaturas no regime plastico viscoso. Por outro
lado as variagBes dimensionais observadas por meio desta técnica é
consequéncia de trés fatores simultaneamente: expansdo térmica,
sinterizacdo e viscosidade, ndo sendo possivel neste momento distinguir
qual delas apresenta efeito mais relevante.
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As variagdes de curvatura sdo observadas na faixa de
temperatura onde ocorrem simultaneamente fenémenos de: sinterizag&o,
fusdo, expansdo térmica e reducdo da viscosidade da fase liquida. Essas
variaveis, associadas ao fato das camadas serem assimétricas, de
espessuras e materiais diferentes tornam o arranjo complexo.

A Fleximetria Térmica mostrou-se um método Util no estudo
deste fendmeno, podendo ser empregada em futuros trabalhos, com o
objetivo de melhor compreensdo dos mecanismos envolvidos.
Recomenda-se 0 uso da Fleximetria Térmica como técnica para avaliar a
compatibilidade entre suporte, engobe e esmalte nos casos onde 0s
defeitos de planaridade precisam ser solucionados industrialmente.
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