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RESUMO

O processo de fabricagdo de materiais ceramicosrpaestimento de
pisos e paredes requer o controle das propriedédess, tais como a
porosidade e absorcao de agua. A absorcdo edi@nurte relacionada
a porosidade residual aberta, e estd por sua edacianada ao
comportamento de sinterizacdo e da qualidade dandea. O controle é
extremamente dificil, porém é de grande importgnaiaa vez que as
normas de revestimentos ceramicos, nacionais NBR3SNBR 13818,
e internacionais, 1ISO 13006 e ANSI o classificanaderdo com o seu
percentual de absorcdo de agua, e a sua ndo cadddmpode acarretar
na perda do Selo de Qualidade, ou classificar dytcoem outro grupo
de absorgéo, excluindo o produto da classe doslpoatos. Assim,
justifica-se a realizacdo de um estudo comparative métodos ja
existentes e do método em pesquisa pela ISO (s&ons a vacuo), visto
gue, nos métodos de ensaios atuais ndo ocorreragad completa do
produto. O trabalho consistiu em avaliar o compoetato da absor¢éo de
agua utilizando o método da fervura especificada O 10545-3 e
ASTM C737, e 0o método a vacuo que esta sendo pmpek ISO 10545
em substituicAo ao método de fervura. Para osstestdizados neste
trabalho, foram utilizados trés produtos classifasacomo porcelanatos
esmaltados produzidos em condicoes de queima wiése O
planejamento fatorial estabelecido foi do tipd, 2evando em
consideracéo 2 fatores, o tempo de fervura e odelapesfriamento para
métodos que envolvem a fervura, e pressao e tempmatsdo para o
método que envolve a vacuo). Essas variaveis foestadas em dois
niveis e mais trés pontos centrais adicionais die as condi¢bes
estabelecidas nas normas. Além do descrito pefeejlaento fatorial
também foi determinada a absortividade dos prodat@diando o ganho
de massa provocado pela absor¢éo de 4gua ao longmpo até se obter
a saturacdo completa da amostra. Os resultadostasgon que,
realizando o ensaio de absorcéo seguindo as casdésfabelecias tanto
pela norma ISO 10545-3 quanto pela ASTM C737 naore@ saturacéo
das amostras. Analisando a absortividade, peraipgies com o tempo
h&d uma tendéncia a saturacéo. Constatou-se tantdpégenmesmo o
produto possuindo absor¢cdo menor que 0,5%, faitabeecida para
porcelanato, nos testes realizados em condicdcodean quando ele
estiver saturado, sua absorcéo ficara fora da &mtabelecida para essa
tipologia de produto. Tanto nos testes realizadede método ASTM
C737 quanto nos






realizados pelo método I1ISO 10545-3, pode-se peragle a variavel
tempo de fervura € menos sensivel que o tempo sfaareento e,

portanto, este ocasiona uma maior diferenca nargimsode agua.
Comparou-se ainda, os resultados de absorcdo @ecaguensaios de
densidade utilizando picnometria com gas hélia:eSsltados apontaram
valores absolutos de saturagdo superiores aosatadses pelo método

da fervura, e uma certa semelhanga com o métodouny

Palavras-chave:Ceramica — Ciéncia dos materiais, Absorcdo de agua,
Porosidade, Permeabilidade, Transferéncia de Massa.






ABSTRACT

The manufacturing process of floor and wall ceratitgs requires the
control of several physical properties such as gityoand water
absorption. The water absorption is directly relate the residual open
porosity and is, in turn, related to the qualitytteé ceramic. The control
of water absorption is extremely difficult, butpiays an important role
since the Brazilian standards NBR 15463 and NBRL&38nd also the
international standards, 1ISO 13006 and ANSI, dgsseramic tiles
according to the value of water absorption. Non4oience of ceramic
tiles may result in the loss of the Quality Sealchassification of the
product into another absorption group or even ahoty it of the
porcelain ceramic class. Thus, a comparative stofdythe current
methods, including the ISO method (by means of/teium system), is
justified since the complete saturation of the paidioes not occur. The
work consisted in evaluating the behavior of théewabsorption using
the boiling method specified by ISO 10545-3 and MST737, and the
vacuum method that is being proposed by ISO 1054fad of the
boiling method. For the tests carried out in thisriky three products
classified as glazed porcelain tiles produced urdiferent firing
conditions were used. A2-2ype factorial design was carried out, taking
into consideration 2 factors, boiling time and ¢ogltime for methods
involving boiling, and pressure and immersion tifioe the vacuum
method. These variables were tested at two levelstlaree additional
central points, which are the conditions estabtisimethe standards. In
addition to that described by factorial design,rfess gain caused by the
water absorption over time until the complete sdtan of the sample
was also evaluated. The results showed that, bgyiegr out the
absorption test following the conditions establébg both ISO 10545-3
and ASTM C737, no sample saturation occurs. Thesigas over time
shows any tendency to saturation. It was also fabatieven the product
having water absorption less than 0.5%, when saisirated, the water
absorption under standard conditions will be owetsaf the range
established for this product typology. For bothdesarried out by the
ASTM C737 method and those performed by the ISGHa&Bmethod, it
can be seen that the boiling time is less senditiga the cooling time
and, therefore, causes a greater difference irwtiter absorption. An
alternative method by means of pycnometry withumligas was also
used and compared with the standard methods. Thdtgendicated
absolute values of saturation higher than thoses gmesented by the
boiling method, and a certain similarity with thecuum method.






Key words: Ceramic coatings, Water absorption, BigroPermeability,
Mass transfer.
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1 INTRODUCAO

Os materiais cerdmicos cobrem uma enorme variedkde
aplicacdes, sendo utilizados em diversos ramosédeia e tecnologia.
(CALLISTER, 2002). O processo de fabricagdo de ri@seceramicos
para revestimento de pisos e parede requer o tolas propriedades
fisicas (tais como a porosidade e absorcao de.&Quahdo utilizados os
métodos tradicionais de controle de qualidade, essetrole é
extremamente dificil (EREN, KURAMA, SLODOV, 201X)prém de
extrema importancia, uma vez que as normas detimegsgos ceramicos,
nacionais NBR 15463, NBR 13818, e internacion&6), 13006 e ASTM
o classificam de acordo com o seu percentual deglsde agua.

Em resumo a absorcao de agua é uma medida indogtaoros
abertos do corpo ceramico e em outras palavrasgia entre a massa
de agua presente nos poros de determinada magsadido queimado.
A absorcéo esta diretamente relacionada a porasidgsiiual aberta, e
esta, por sua vez relacionada ao comportamentontirizacdo e da
qualidade da ceramica. (CHEN, et al., 2013).

O material ceramico empregado no estudo foi o pemeto
esmaltado, pois se trata da tipologia de produts mabre dentre os
revestimentos ceramicos. Possui, portanto, maior egregado, e € um
material altamente vitrificado com uma estruturatsnoompacta, baixa
porosidade e alta performance técnica (CARBAJAIal e2007). Exige
desse modo, grande controle de suas caracterisicacas em seu
processo de fabricacao.

De acordo com a Anfacer, o Brasil € um dos prinsipa
protagonistas no mercado mundial de revestimeet@snicos, ocupando
a segunda posicdo em producgéo e consumo. O patelarasileiro é
uma referéncia internacional em padrdo de qualidade Anfacer,
Associacado Nacional dos Fabricantes de Ceramicarpagstimentos de
loucas sanitarias e congéneres, com o objetivorigatar clientes e
consumidores sobre as caracteristicas do porcelandiferenciar os
produtos que atendam aos requisitos da norma ABBR No463, criou
0 Selo da Qualidade para Porcelanato, que estédinge Programa de
Qualidade para Porcelanato desenvolvido pela assoxi Esse selo teve
como um dos principais objetivos combater a n&ofocondade
intencional. Neste contexto, o ensaio de absore&mda € considerando
de grande importancia, pois é este que classifieaestimento ceramico,
e a sua ndo conformidade pode acarretar na perS8aldale Qualidade,
ou classificar o produto em outro grupo de absoregcuindo o produto
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da classe de porcelanato. Torna-se assim necessalizar um estudo
dos métodos ja existentes e do método em pesalEstS (pelo sistema
a vacuo), visto que, nos métodos de ensaios atéiaiscorre a saturagao
do produto. Se um novo procedimento conseguir ce@io esta
condicéo, talvez todo o processo produtivo tera spfeer alteracoes,
desde o ciclo de queima, temperatura de queimasg@gem, enfim, todos
os itens que possam influenciar na obtencéo dagimsde dgua desejada
para que o produto possa ser classificado comelamato.

Para as industrias ceramicas é importante mantsel® de
gualidade e continuar alinhadas aos padrbes dédgdele as normas
técnicas vigentes, pois se implantado o novo méfatmla que mais
rigoroso, e que apresente uma nova saturacdo cadmpaos outros
métodos), € necessario continuar garantindo adgaakdidos produtos aos
clientes.

Existem diferentes metodologias para a determinagéo
absorcao de agua de revestimentos ceramicos, mbénasao definidas
por normas nacionais e internacionais, NBR 13838,10545 e ASTM.
Cada uma delas fornece valores diferentes de a@mgonp entanto
aparentemente nenhuma metodologia proporcionaagsatmcompleta da
porosidade aberta. Em virtude das divergénciag®ms resultados de
absorcdo de &gua encontrados, o trabalho objedeatificar as
diferencas nos métodos de ensaio e verificar quandoe a saturacdo
da sua porosidade aberta.

De acordo com a NBR 15463, norma brasileira degtamnato,
estes devem possuir absorcdo de dgua maxima de &8 valor
permitido pela nhorma de absorcdo de agua € mugagm®, qualquer
problema relacionado ao método de ensaio podeaa igsultados pouco
confiaveis, tornando necessario o estudo de toslaferentes métodos
de determinagdo da absorcdo de agua, a fim deceerge algum
proporciona saturagdo completa da amostra comenghénento de toda
a porosidade aberta, revelando, portanto, o graabdercdo real do
produto.

Além de identificar as diferencas entre os métodias
determinacdo da absor¢do de &agua, foram realizau@ses para a
avaliacdo da microestrutura porosa das amostraspateelanato
estudadas, com a finalidade de identificar e (fiegtia porosidade
aberta e fechada do material ceramico.

Outro ponto que foi avaliado no decorrer dos esuéoo
mecanismo fisico envolvido no processo de absodgicdgua e o
transporte de massa para o interior do poro daomgpAmico, pois esse
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mecanismo é pouco conhecido. A simulagdo computakio
proporcionou um indicativo sobre a importanciadaiveis testadas no
estudo e a sua contribuicao na absorcéo de agua.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar os desvios na mensuracao dos percentuagbstarcao
de agua em placas ceramicas quando utilizadauliésr metodologias
de medicao.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Para atingir o objetivo geral do trabalho, forartaleslecidos os
seguintes objetivos especificos:

« Verificar qual o método de absorcdo de agua poiqua a
saturacdo completa das placas ceramicas, paraaioepar fervura
variando o tempo de fervura, resfriamento e tengarekrsdo e para o
ensaio a vacuo variando a pressao e tempo de mnersa

 Verificar para os trés produtos em estudo quad tiés
metodologias 1S0 (fervura e vacuo) e ASTM (feryugamais sensivel
para mensurar a saturacédo de 4gua em pecas dipatoce

« Avaliar qual a metodologia de determinacéo dew@d® de agua
gue melhor expressa a saturacdo da amostra eeqoense classificacao
do produto;

 Estabelecer uma correlacdo da porosidade/dersidaoltros
aspectos morfoldgicos da amostra com a absorcagui® utilizando o
ensaio de picnometria de gas Hélio e outras tésmieaaracterizacao;

« Desenvolver um modelo matematico e realizar mlagfio com
dados experimentais.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 REVESTIMENTOS CERAMICOS

De acordo com Novaes e Hotza (2010), a origem danriea de
revestimento pode ser localizada nos paises medieers do Oriente
Médio. Em 3000 a.C., os egipcios fabricaram placasimicas
esmaltadas de composicdo quartzosa, com 0s s@es tgsmaltes de
coloracao azul, obtidos a partir da extracdo doecdintre os séculos IX
a VI a.C., os assirios e babilbnicos fabricavantgdaceramicas para
revestimentos de paredes e também telhas esmaltadasesmaltes
policromaticos.

De acordo com Peinado apud Vaz (2013), o desemveito de
revestimentos cerdmicos remonta a 4000 a.C., rio,Eegim a utilizacéo
de placas ceramicas, como elemento decorativopaizsles interiores
das camaras funerarias dos farads egipcios.

De acordo com Monte (2008), a ceramica no Braasil $eus
primérdios nas regibes banhadas pelos rios AmazerRarania com a
cultura indigena na llha de Maraj6. Os artefatpgdbs da ceramica
marajoara eram altamente elaborados, de modelagesitaimente
antropomorfa, com técnicas artesanais que compeeeraspagem,
incisdo, excisdo e pintura. As cores utilizadasnecam frequéncia, o
vermelho e o marrom. Sao destacados outros oljerdsicos como
estatuas, adornos auriculares e labiais, colhesses entre outros.

Callister (2002) afirma que os materiais ceramimsem uma
enorme variedade de aplicacBes, sendo utilizadodivarsos ramos da
ciéncia e tecnologia. A maioria dos materiais cér@msao classificados
conforme a utilizagdo em: vidros, produtos estaitua base de argila,
loucas brancas, refratarios, abrasivos, cimentas, recentes ceramicas
avancadas. Estes materiais sdo tipicamente isslantpassagem de
eletricidade e calor, e sdo mais resistentes & a#imperaturas e
ambientes abrasivos quando comparados aos metasspolimeros, por
exemplo.

Na definicAo moderna, materiais ceramicos
sdo compostos soélidos formados pela
aplicacdo do calor, algumas vezes calor e
pressao, constituidos por ao menos: um metal
e um sélido elementar ndo metalico ou um nao
metal; dois sélidos elementares ndo metalicos;
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ou um solido elementar ndo metalico e um nao
metal. (BARSOUM, 1997)

Segundo Callister (2002), uma das matérias-primasipais da
ceramica € a argila, por ser abundante, de baigto @i devido a sua
facilidade de conformacao. A composicdo dos maseceramicos pode
variar de acordo com a sua classificacao.

Grande parte dos materiais ceramicos sao
combinacdes entre elementos metalicos e néo
metdlicos para as quais as ligacdes
interatbmicas sdo ou totalmente iGnicas ou
predominantemente ibnicas mas tendo algum
carater covalente. O termo ceramica provém
da palavra greg&eramikos que significa
"material queimado”, ou seja, para obter as
desejaveis propriedades destes materiais deve-
se submeter a um processo de tratamento
térmico de alta temperatura denominado

queima. (CALLISTER, 2002)

O controle das propriedades fisicas de materia&ngeos (tais
como a porosidade e absorcéo de agua) utilizanagétzglos tradicionais
de controle de qualidade é extremamente dificésTprincipais falhas,
atualmente encontradas em ceramica sao: rachacwessidade, e
inclusdes; densidade e variacdes estruturais tarpbéem prejudicar o
desempenho dos componentes em situacdes particuléEREN,
KURAMA, SLODOV, 2011)

3.1.1 Classificagéo

A producdo de revestimentos ceramicos se caraxtta
diversidade tanto de seus formatos quanto de swasteristicas técnicas
(absorcéo de agua, resisténcia mecanica, ressi@atirasdo do esmalte,
etc.) e caracteristicas de decoracdo. (BARBA etmid ALVEZ 2009)

Como 0 nome sugere, 0s revestimentos ceramicosissiins
para recobrimento do chéo, paredes, ou mesmo tatds,em ambientes
internos como externos. Quando utilizados comosteviento de chéo
sdo chamados normalmente de pisos, quando usadogegestimentos
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de parede, sdo conhecidos popularmente como azul@OVAES,
HOTZA, 2012)

De acordo com a ABNT NBR 13817, os revestimento&ueos
podem ser classificados em fungdo de seu acabarsepdoficial, em
esmaltados e ndo esmaltados, pelo modo de confaomnaim prensados,
extrudados ou fabricados por outras técnicas, éaapelo grupo de
absorcéo.

De acordo com a ISO 13006: 2012, no que diz res@as
processos de conformacdo, os materiais cera@micosuséalmente
conformados por extrusdo (Método A) ou prensageeta (Método B),
a temperatura ambiente, podendo, no entanto, seladus por outros
processos. Os processos de fabricacdo dos grupds, Aiferem apenas
na fase da conformacéo, ja que no processo dedgha por extruséo a
pasta € extrudada em fieiras, enquanto que nogsode fabricacéo por
prensagem a seco, a pasta € prensada através gmneEntos
hidraulicos. As pec¢as de ambos os grupos podera agrdvidradas (GL)
ou nao vidradas (UGL), sendo incombustiveis e étadas pela luz. A
porosidade aberta é medida através da percentagabsdr¢io de agua.
Considera-se a existéncia de pecas com baixa dbsdegagua (AA
3%); pecas com média absorcao de agua (3% < AB%); e pecas com
elevada absorcao de agua (AA > 10%).

Segundo a NBR 13817 de 1998, os materiais cerans@os
classificados de acordo com a sua capacidade decédbsde agua e o
método utilizado no processo de conformacéo, delacmm a tabela 1:

Tabela 1. Classificagéo de revestimentos cerampicoabsorcao de

agua
Método de -
Conformacéo Extrus&o (A) Prensagem (B)Colagem (C)
Grupo la Bla
AA <0,1% e AA<0,5% Al al
Grupo Ib Blb
0,5% < AA< 3%
Grupo lia Alla Blla Clla
3% < AA< 6%
Grupo lIb Allb Bilb Clib
6% < AA< 10%
Grupo i Al Bl cli
AA > 10%

Fonte: NBR 13817, 1997
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As placas ceramicas para revestimentos sdo, quasenq sua
totalidade, produzidas pelo processo de conformggdio prensagem.
Analisando apenas revestimentos deste tipo de {@wonde acordo com
a ABNT NBR 13818, a classificacdo pode ser detalhda seguinte
maneira:

« Bla: Porcelanatos: de baixa absorcao e resistémecanica alta;

* Blb: Grés: de baixa absorcao e resisténcia meaaatia;

« Blla: Semi-Grés: de média absorcdo e resisténw@aanica
média;

* Bllb: Semi-Porosos: de alta absorcdo e resisgénwcanica
baixa;

* BIIl: Porosos: de alta absorcéo e resisténcigamiea baixa.

3.1.2 Porcelanato

O grés porcelanico é um produto de Ultima geradaobhaixa
porosidade aberta e com uma ampla gama de coréslo opor
prensagem, e submetido a uma Unica queima. Estesaissao obtidos
em temperaturas de queima mais elevadas (1200%2p autilizadas
argilas vitrificaveis. (VAZ, 2013)

A formulacéo de porcelanato se baseia em trés iasgnimas
principais, que contribuem para a plasticidade s para o
processamento a verde e o grau necessario de ntidiaidd, para que no
produto final resultem as propriedades desejadapriAcipais matérias-
primas sdo: argilas de queima branca, feldspatosodi® e de sbdio-
potassio. Outras matérias-primas, usadas em pesjgeaatidades, séo:
silica, feldspato, caulim, areias e feldspatosgsitas. (AMOROS et al
apud SHU et al., 2011)

A composicao tipica de porcelanato é de aproximadéav0%
- 50% em peso de caulim, 35% - 45% em peso depiatiole 10% - 15%
em peso de quartzo. (MARTIN-MARQUES, RINCON, ROMERO
2008)

De acordo com Magalhées et al. (2014), como osefroratos
sdo produtos de alto grau de vitrificacdo, natueakm parte da
porosidade aberta se converte em porosidade feclsdastagios finais
do processo de sinterizacdo. As caracteristicagoltegicas do
porcelanato o tornam adequado para uma ampla gamglidacbes que
abrangem muito mais que os usos tradicionais. (AMBRet al, 2014)

A familia dos grés porcelanicos apresenta uma @gme de
absorcdo de agua quase nula, inferior a 0,5% dexdzlevado grau de
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moagem, alto teor de fundentes, e elevada pressacomipactacao
(MENEGAZZO et al. apud VAZ, 2013). Séo caracteramgela sua alta
densidade (2380-2450 kg/m®) e porosidade limitaden @equeno

tamanho dos poros (<50 mm) (GARCIA-TEN, et al., POResiste a
uma elevada forca de ruptura, com valores supsr@ar2 kN, podendo
alcancar os 8 kN para pecas de espessura supdioman (CORREIA

apud VAZ, 2013). Porcelanatos sdo materiais cedsnaltamente

vitrificados com uma estrutura muito compacta, dgirrosidade e alta
performance técnica. (CARBAJAL et al., 2007).

O porcelanato é um material de construgdo caraati#yipor uma
microestrutura muito compacta e caracteristicasidés elevadas
(MARTIN-MARQUES, RINCON, ROMERO, 2008). Tém uma daa
na escala de Mohs que varia entre 6 e 8 para as paturais, e entre 3 e
5 para as pecas polidas. (CORREIA apud VAZ, 2013)

Resistem aos ciclos de gelo/degelo; tém um
baixo coeficiente de dilatacdo térmica, com
valores inferiores a 6,5xf@1; apresentam

baixa expansdo por umidade, sdo resistentes
aos choques térmicos; possuem uma boa
resisténcia quimica, salvo ao &cido fluoridrico
e compostos derivados. Estas propriedades
fazem do porcelanato um  produto
particularmente adequado para uso em piso e
parede. (EREN, KURAMA, SLODOQV, 2012)

Em geral, as propriedades do produto provém
de sua baixa porosidade, devido as condicbes
de processamento (alto grau de moagem de
matérias-primas, alta forca de compactacao e
temperatura de sinterizacdo), bem como o
potencial das matérias-primas para formar
fases liquidas durante a sinterizagdo (alta
densificacdo). (ALVES, MELCHIADES,
BOSCHI, 2010)

Possui cor clara, que contém uma grande quantidadase

vitrea, que regula o comportamento de sinterizagdmfeta as
propriedades geométricas, mecanicas e funcionagathuto acabado.
(ZANELLI et al., 2011)
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Estas caracteristicas estdo intimamente relacisnadan a
microestrutura porosa do porcelanato que decorreevdducdo da
microestrutura da peca verde durante o trataméntodo. A medida que
a temperatura sobe, a formacgéo da fase liquidaegamio a cerca de
900°C) aumenta, levando as particulas a se aproimaeduzindo a
porosidade total, e alterando o tamanho e a forom pbros. Altas
temperaturas (acima de 1180°C) fecham os porafgee a porosidade
aparente. Contudo, temperaturas excessivamentada\aumentam a
presséo de gas nos poros fechados acima da poegsio, o que leva a
expansao. (SANCHEZ et al. apud SHU et al., 2012)

Nos ultimos anos, as aplicacdes de porcelanatspsgharam para
outras &reas, como paredes internas e fachaddladast (GARCIA-
TEM et al., 2011), devido as suas propriedaded.l(ER2015)

3.1.3 Processo de Fabricacao

O processo de fabricacéo de qualquer produto
ceramico pode ser descrito como uma

sequéncia de operacdes que visam transformar
as matérias-primas em produtos. O

processamento ceramico comecga,

normalmente, com uma ou mais matérias-

primas, liquidos e aditivos de processamento,
gue visam obter um sistema com a

consisténcia adequada ao processo de
conformacdo utilizado e dependem da

complexidade do objeto a ser conformado.

(FONSECA, 2002)

Na figura 1 se mostra um dos processos de obtelacéeramica
de revestimento.

Figura 1 — Fluxograma de Produc¢éo de Revestimé&ao&micos Via
umida
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Preparagdo de
matérias-primas

l

Formacdo das pegas
Prensagem

l

Secagem

!

Preparagdo de Tratamento
Esmaltes Superficial

Armazenamento de
Combustivel

Queima

A

Acabamento

!

Produto

Fonte: Autor

As matérias-primas empregadas na fabricagdo despeca
ceramicas sdo compostas normalmente por difereetgsecies
mineralégicas que sdo misturadas intimamente driranprocesso de
formacdo. Devido a isso, suas propriedades dependdenatureza dos
minerais presentes e da propor¢cdo em que elexsateam. (BARBA,
et al apud ALVES, 2009)

Apés a escolha das matérias-primas as mesmas sg@uan
processo de dosagem e moagem.

O principal objetivo da etapa de moagem no proceso
fabricacdo é de diminuir o tamanho das particutesrdateriais e com
isso aumentar sua area superficial. O aumentoptafétie especifica ira
favorecer a posterior etapa de queima, pois destaaf o material se
tornard mais reativo aumentando a sua velocidadecagio. Outra
importante funcéo deste processo é o de homogeasiraatérias-primas
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constituintes da formulacdo de massa, permitindbtancdo de um po
com caracteristicas ideais de utilizacdo. (RIBEIRBRANTES, 2001)

A moagem pode ser realizada em duas situagOentasstina
presenca ou auséncia de agua. Na presenca de &gusogeneizacao
tende a ser muito superior. Na moagem a umido #i#ados moinhos
de bolas; na moagem por via seca as matérias-pnietassitam de uma
secagem prévia e devem moer com a umidade entr6%. dREED,
1994)

No caso da moagem ser realizada por processo \i@daylia
suspenséo formada deve passar pelo processo deatam

A operacdo de secagem por atomizacao visa
eliminar o excesso de liquido proveniente do
processamento anterior, e assim obter um
material granulado com as propriedades mais
adequadas a conformacdo por prensagem.
Trata-se de uma operacao de secagem, em que
a suspensdo € pulverizada por bicos de
pressdo. O spray gerado entra em contato com
correntes de ar quente (500-600°C), no
interior de uma camara tronco-conica, a agua
se evapora instantaneamente e o solido se
separa na forma de minlsculas particulas
aglomeradas, cuja forma depende do sistema
de pulverizacédo utilizado. (FONSECA, 1998)

No caso de processos via seca, onde o materiateatea seco,
existe a necessidade de realizar a mistura de iagf#imas e dgua em
um estado de granulacao, para que se torne agtogadizar 0 processo
de prensagem. (REED, 1994)

Apds o processo de atomizacdo, os granulos sasptdados
para silos de estocagem. L4 devem permanecer ems@pelo menos
48 horas para a homogeneizacdo e a estabilizacadanddade.
(NOVAES, HOTZA, 2012)

Apds o repouso do p6é atomizado, ocorre a prensagene o
processo de conformagdo mais largamente utilizagla @s placas
ceramicas e é baseada na compactacdo de um pdadmarfmassa)
contido no interior de uma matriz rigida ou de uoida flexivel, através
da aplicagdo de pressdo. A operacdo envolve trépaset (1)
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preenchimento da cavidade do molde, (2) compactdadmassa e (3)
extracdo da peca. (ALBERO, 2000)

Em seguida, ocorre a operagéo de secagem queftemgdm de
reduzir a umidade presente na peca, necessariaoparacesso de
compactacdo. A secagem do corpo cerdmico aumengsisténcia
mecanica, de forma que o produto possa suporiarmctos mecanicos
no decorrer das etapas seguintes. (CALLISTER, 2002)

Conforme afirma Fonseca (2002), devido as operacdes
anteriores, sobre a superficie das pecas se dapgsits, que devem ser
eliminados, antes de qualquer aplicacdo de vidradan de evitar o
surgimento de defeitos de aplicagdo, como ma ader@&mw, poros na
camada do vidrado cozido. A fim de uniformizar &cagdo da pelicula
de vidrado, a superficie € umidificada com um sglayagua, seguida
com a aplicagdo de uma camada de engobe, que tBmcao de
opacificar a superficie do suporte. Os efeitostiest sdo conseguidos
pela sobreposicdo de aplicagbes de vidrados digsepor relevo do
préprio suporte ou mediante a aplicacdo de decesaggérigraficas.

Apds todas as etapas descritas, as pecas segueim @apa de
gueima, nesta etapa as pecas ceramicas sao swsreetidh tratamento
térmico, onde h& condi¢cbes para que acontecam agde® fisico-
guimicas e as transformacdes necessérias partaresul produtos com
caracteristicas técnicas e estéticas desejadas.tEsisformacdes variam
de acordo com a natureza quimico-mineralégica @dérias-primas, tal
como da temperatura. Faz-se importante, o conhatinuas matérias-
primas, que permitira a determinacdo da curva idealgueima do
material. (VAN VLACK, 1973)

3.2 NORMAS

De acordo com a norma NP EN 45020:2009 apud L&}
a normalizacao é definida como, “atividade destina estabelecer, face
a problemas reais ou potenciais, disposi¢cfes patéizacdo comum e
repetida, tendo em vista a obtencdo do grau Otimmmdem, num
determinado contexto. A normalizacdo proporcionaportantes
beneficios, nomeadamente através da melhoria dgquacio dos
produtos, processos e servigos aos fins para cgeerfo concebidos,
eliminando obstaculos ao comércio e facilitando @operagéo
tecnoldgica”.

Para Lopes (2012), os objetivos gerais da norng@zaesultam
na procura da definicdo, unificacéo e da simpliffag de forma racional,
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quer dos produtos acabados, quer dos elementasequtdizam para os
produzir, através do estabelecimento de documedtr®minados

Normas. O termo definicdo significa, a pretensaoaeseguir apresentar
algo de forma precisa por meio de palavras. J&rosos unificagdo e

simplificagdo tem o objetivo de reduzir as variestados materiais, das
ferramentas e operag¢des do processo produtivoda alos produtos

acabados.

De acordo com a NP EN 45020 apud Lopes (2012),nomaa
€ um documento, estabelecido por consenso e amropad um
organismo reconhecido, que define regras, linhasorientacdo ou
caracteristicas para atividades ou seus resultddssnados a utilizacdo
comum e repetida, visando atingir um grau 6timatEem, num dado
contexto.

De acordo com Lopes (2012), a utilizacdo de nordé@saos
consumidores, uma determinada garantia de qualidasleespectivos
bens ou servigos, tornando-se hoje em dia, um dectanimportante nas
relagdes industriais e comerciais.

3.2.1 Organismos Internacionais de Normalizacéo (I3)

De acordo com a NP EN 45020, uma Normalizacdo
Internacional, resume-se numa “Normalizacdo nal & podem
envolver os organismos relevantes de todos osg3a{¢®PES, 2012)

Existem vérias Organizacfes Internacionais de Naat&io
(OIN), onde a participacdo € aberta a todos os nisges de
normalizagcdo nacionais existentes no mundo. Engrepm@ncipais
Organizacdes Internacionais de Normalizacdo destzea a 1SO
(International Organization for Standardizatiomjermas I1SO, e a IEC
(International Electrotechnical Commission) — nosmB&C. (LOPES,
2012)

A Organizacédo Internacional de Normalizacao (IS@)fiada
em 1947, tornando-se a maior associacdo mundiabrdanismos
nacionais, onde atualmente estdo representadoa dercl63 paises
(dados de 2012). A ISO, sendo a sua designacamdardo grego isos,
que significa “igual”, consiste huma organizacd@ao governamental,
que em regime voluntério se dedica a producéo deastécnicas, com
sede em Genebra — Suica. (LOPES, 2012)

3.2.2 Organismos Regionais de Normalizacdo (CEN)
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Segundo a NP EN 45020, uma Normalizacdo Regicrslyme-
se numa “Normalizacdo na qual se podem envolveorgganismos
relevantes de paises de uma Unica area geoggdiiaa ou econdmica
do mundo”. Tal como nos Organismos InternaciodadNormalizagao,
existem varios Organismos Europeus de Normaliza¢@&N),
destacando-se a CEN (Comité Européen de Normaligatinormas EN.
(LOPES, 2012)

3.2.3 Organismos Nacionais de Normalizacéo (IPQ)

De acordo com a NP EN 45020, um “Organismo Nadiciea
Normalizacdo (ONN) é um organismo de normalizagimmhecido a
nivel nacional, que relne as condi¢cbes para sartormembro nacional
das correspondentes organiza¢des internacionaisegionais de
normalizacédo”. (LOPES, 2012)

No Brasil, o organismo responsavel pela normalizaéaa
Associagao Brasileira de Normas Técnicas (ABNT).

* As normas para revestimentos cerAmicos sao desargagulir:
NBR 13816 - Placas ceramicas para revestimento
Terminologia: Define termos relativos as placagicecas para
revestimento, esmaltadas e ndo esmaltadas.

« NBR 13817 - Placas ceramicas para revestimento
Classificacdo: Classifica placas ceramicas parastawentos,
visando promover a especifica¢do correta para 0 uso

« NBR 13818 - Placas ceramicas para revestimento
Especificacdo e Métodos de ensaios: Fixa carditads
exigiveis para a fabricacdo, marcacao, declarag@esmtalogos,

recebimento, inspecdo, amostragem, ensaios opgionai

complementares, métodos de ensaios e aceitacadadas p
ceramicas para revestimento.

¢ NBR 15463 - Porcelanatos — Especificacbes. Fixa as

especificacdes para revestimentos da tipologisefamato.

Para revestimentos ceramicos existem diversos isrgas de
certificagdo, dentre 0s mais importantes, podear @ ISO -
International Organization for StandardizationABNT NBR -
Associacao Brasileira de Normas Técnicas, ASHvherican Society for
Testing and Material.
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3.3 ABSORCAO DE AGUA

A absorcao de 4gua é a razao entre a massa de@gparos
para a massa do produto queimado, é uma funciarherdal do
comportamento de sinterizacdo e da qualidade deniea que estéo
diretamente relacionados com a porosidade resathesta. (CHEN et al.,
2013)

O suporte ceramico tem por finalidade
conferir resisténcia mecénica ao conjunto,
para tanto é relativamente mais espesso que as
outras camadas. Uma de suas caracteristicas
mais importantes € a sua porosidade expressa
através da absorcédo de 4gua que € arazao entre
0 peso de 4gua absorvida pelos poros abertos
da peca e seu peso seco. (MELCHIADES,
2003)

A absorcao de agua é uma das propriedades fisgsmeaar em
conta para os revestimentos ceramicos, sendo ivelusma das
caracteristicas para a sua classificacdo, conft8@el3006:2012.

Este parametro estd diretamente relacionado coorasigade
aberta dos revestimentos cer&micos. Quanto mener fforosidade do
revestimento ceramico e menor for a absorcao de, ageihores serdo as
seguintes caracteristicas: resisténcia mecéanisitéecia ao desgaste,
resisténcia ao gelo/degelo e resisténcia quinitaz (2013)

A presenca de poros no corpo de um revestimenfonien esta
relacionada com a tecnologia de fabricagdo utiéiz&an grande parte, a
porosidade final do produto (volume total, distigéio de tamanhos e
morfologia), uma vez utilizada uma composicdo addguem sua
formulagdo, sera definida pelas caracteristicagcafis da massa
empregada, e pelas condicbes em que sdo realiagdageracdes de
prensagem e sinterizacdo das pecas. (ARANTES etpad ALVES,
MELCHIADES, BOSCHlI, 2010)

De acordo com o Institut de Promocié Ceramica (2045
absorcéo de agua de um revestimento cerdmico @dmptro essencial,
nao apenas para identificar o tipo de revestimestdmico, mas também
para avaliar algumas caracteristicas fundamentais:
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e Maior ou menor resisténcia a manchas em azulepmdds
(UGL);

« Coeficiente de expansdo maior ou menor;

« Resisténcia aos ciclos de gelo / degelo;

* Resisténcia mecénica, sendo esta maior nos reeestacom
baixa absorcao, considerando uma mesma espessura;

« A possibilidade de eflorescéncias que aparecem nos
revestimentos ndo esmaltados do grupo lll, seratest ndo for
a prova d’'agua;

* A escolha da técnica/argamassa de instalacdo dstirmento,
gue poderé ser de camada de argamassa cimentioia CA

* De acordo com Dondi (1999), quanto mais baixa argés de
agua, maior sera a retragao linear ap0s a queimeai@ sera a
resisténcia a flexdo no pds queima.

Na figura 2 s8o apresentadas as diferentes mionogsts dos
materiais cerAmicos de acordo com o grau de peadsid

Figura 2 — Microestrutura de materiais ceramicas dderentes graus
de porosidade
N e Y,

Microestrutura de um corpo Microestrutura de uma Microestrutura de um corpo
poroso massa semi-vitrificada com zero ou quase zero de
porosidade
Ampliagdo 1700x Ampliagdo 1700x Ampliagdo 1700x

Fonte: Institut de Promicié Ceramica , 2015

De acordo com o Institut de Promicié Cerdmica,macelade de
absorcdo de agua identifica a natureza do corpimien no que diz
respeito a estrutura interna, a qual esta diretmetacionada com a
resisténcia mecanica (medida pelo mddulo de rupturasisténcia a
ruptura) e de outras caracteristicas que afetanurabifidade do
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revestimento ceramico (especialmente em azulejfivados), tais como a
resisténcia a abrasédo profunda, resisténcia a manasisténcia a ciclos
de congelamento/descongelamento, bem como a gdeldiemensional.
A figura 3 ilustra os tipos de porosidade.

Figura 3 — Esquema representativo de porosidade

X
i

Grandes poros Menor porosidade, poros  Pouca porosidade, poros de
interconectados por de menor porte e pequeno porte, com uma
capilaridade auséncia de capilaridade maior concentragdo

Fonte: Institut de Promicié Ceramica, 2015.
3.3.1 Influéncia da Moagem

De acordo com Alves (2009), o processo de moagem
desempenha importante papel no processamento deaisateramicos,
pois contribui, dentre outros para:

« Diminuigc&o do tamanho das particulas;

« Aumento da superficie especifica (contribuindo masaimento
da velocidade de reacao);

« Mistura mais eficiente e uniforme das matérias-psm

Embora as trés caracteristicas citadas sejam iamtes para
provocar a elevada densificacdo do material, memdestaque a
distribuicdo do tamanho de particulas, uma vez feuencia
diretamente no empacotamento das mesmas no intkeriaglomerado.
Para que se produzam particulas que sofram um etapaento eficiente
evitando os "Vazios" entre as mesmas, uma moagertrotada é
essencial. (ALVES, 2009)

3.3.2 Influéncia da distribuicdo granulométrica dopé

De acordo com Arantes et al. (2001), a massa cesdpnonta
para ser prensada apresenta granulos com cardcasrisapazes de
definir a estrutura dos poros que estardo preseatesrpo ceramico apés
a compactacéo. Estes granulos sdo constituidasdadimente por uma
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grande quantidade de particulas primarias unidas Igacoes
secundarias. Devido a variedade de matérias-priotdigadas na
obtencdo de um material ceramico, e 0 grau de moageesentado, as
particulas primarias de cada matéria-prima aprasentistintas
caracteristicas morfolégicas. A morfologia ideal, gbnto de vista do
empacotamento do granulo, é a forma esférica e actapsendo que
formatos angulosos e a existéncia de poros no wldas particulas
primérias (porosidade intragranular) prejudicanmpacotamento.

A distribuicdo granulométrica do pé atomizado ifuienciar na
porosidade do material queimado, bem como na mtadsia verde.

Uma composi¢do com alto teor de finos proporciomaaranjo
inicial dos granulos que favorece a formacédo de graade quantidade
de poros intergranulares depois da prensagem. Apgaterizacao, a
microestrutura é composta por um elevado nimenpodas. (ALVES,
MELCHIADES, BOSCHlI, 2009)

Uma composicdo com alto teor de médios correspamdelhor
condicéo de distribuicao para um pequeno numepodss. A utilizacao
de um teor elevado de médios em uma composicantlngrgara reduzir
a area que corresponde aos poros de superficie.VEBL
MELCHIADES, BOSCHlI, 2009)

Uma composicdo com teores elevados de grossogygardes
volumes de poros apdés a compactacao, porque a lowadrregular
impede a reducédo do volume do poro. Portanto, enmahtompactado a
verde mostra poros intergranulares com grandesetliés) compostos
basicamente de poros residuais e granulos "ocoslicfoestrutura final
porosa tem caracteristicas intermediarias entm@posicdes ricas em
finos e médios. (ALVES, MELCHIADES, BOSCHI, 2009)

3.3.3 Influéncia da presséo de compactacéo

Além do diagrama de vitrificac@o correlacionandmperatura
de queima, em alguns casos sao utilizados diaggamaorrelacionam
pressdo de compactagdo com a retragcdo linear saacab de agua,
conforme ilustra a figura 4.

A medida que a presséo de compactacéo aumentaanha dos
poros internos diminui, e aumenta o grau de empatito, o que resulta
em maiores valores de densidade e consequentements valor de
absorcdo. A variagdo na densidade n&o é linear @opnesséo de
compactacdo. (PEREZ, RINCON, ROMERO, 2012)
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Figura 4 — Exemplo de diagrama de vitrificacao
correlacionando retracao linear e absorcdo de égua
presséo de compactacao
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4 &~ Retracdo Linear (Abadir et al.)
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10 ) ] 0 58 80
Pressao de Modelagem (MPa)

Fonte: PEREZ, RINCON, ROMERO, 2012, p. 320
3.3.4 Influéncia da porosidade a verde

Estudo recente constatou que a distribuicdo gramathica do
material seco por pulverizacdo nado interfere digativamente na
distribuicdo do tamanho dos poros apos a sintérizagma vez que as
composi¢des granulométricas distintas conduziranesma porosidade
no produto sinterizado. No entanto, uma distribmigé tamanho de poro
mais larga implica a presenc¢a de poros com diasmgrtandes no corpo
ceramico compactado verde, o que prejudica o psoas sinterizacao,
porgue as altas temperaturas sdo necessariastipgyia @ maximo de
densificacao, resultando num produto com uma liraidade aparente.
(ALVES, MELCHIADES, BOSCHI, 2012)

Os poros da peca verde séo eliminados durantetexizatao
através de sinterizacdo com fase liquida. A maf#itaa mais
importante responsavel pela quantidade, natureaeaeteristicas da fase
liguida durante a sinterizacéo, e, consequenteneotpacidade de uma
composi¢do para eliminar poros do compacto verde, féldspato.
(ALVES, MELCHIADES, BOSCHI, 2012)

Poros fechados sdo resultados da densificagdo pietando
material durante a sinterizagdo, e dependem basitem da
microestrutura do compactado a verde sobre o @aioico adotado. No
gue diz respeito ao compacto verde, as principaigweis que podem
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interferir nas caracteristicas da microestrutureoge sdo, particula e
distribuicdo de tamanho de gréo, a morfologia, alade e a pressdo de
prensagem. (ALVES, MELCHIADES, BOSCHI, 2009)

3.3.5 Influéncia da temperatura de queima

Quando a temperatura de queima aumenta a porosidanepo
ceramico diminui, consequentemente o percentuabdercdo de agua é
reduzido. A curva apresentada na figura 5, mostdistiibuicdo da
porosidade mudando progressivamente para tamaehaosrds maiores,
isto é, apesar da quantidade de poros diminuim@anéao dos poros
aumenta. (SHU et al., 2012)

A sinterizagdo envolve tanto a densificacdo commescimento
de grdos que ocorrem basicamente através de madeisnatdmicos ou
nas interfaces liquido-sdlido. (KAMSEU, 2013)

Figura 5 — Distribuicdo do tamanho dos poros dedacoom a
temperatura da queima

5 20

(2) SD 32.5 MPa (b) DPGP 29.0 MPa (c) G 15.5 MPa

— Cri — Cra — Cri

=== 1000°C === 1000°C === 1000°C
e 1050°C et 1050°C

== 1100°C == 1100°C

Volume de poro diferencial (cm*/g).1

0001 001 0.1 1 10 100 0.001 0.01 0.1 1 10 100 0.001 001 0.1 1 10 100
Diametro de Intruséo (um)

Fonte: SHU, et al. 2012, p. 1481

Isto ocorre porque, quando o tamanho dos porosndimi
aumenta a pressédo capilar, fazendo com que a itpgda resultante
empurre as particulas sélidas mais proximas enuntmjeliminando os
poros menores e alargando os maiores. (SHU @0412)

Por outro lado, a temperatura de queima 6tima élagm que
nenhuma porosidade aparente e porosidade fechausarmxe. A
temperatura de queima ideal para porcelanato genédnse situa entre
1190°C e 1220°C. (AMOROS et al., 2007)

A densificacdo do porcelanato envolve um processo d
sinterizagcdo e formacdo de fase liquida. Duranteuaima, nas
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temperaturas aproximadamente de 900°C a 1000°C, quaatidade

importante de fase liquida comeca a se formar eno tdas particulas e
a produzir uma pressao capilar-conducao de pro¢e€yaom formagéo
de pontos de contato. A presséo capilar leva diplais a ficarem mais
juntas, o encolhimento aumenta e assim diminuiragidade, enquanto
simultaneamente altera o tamanho e a forma dos pAronentando a
temperatura, aumenta a quantidade de fase liquieldue a porosidade.
Em estados intermediarios, em torno de 1.180°Gysgpoomecam a se
fechar e espacos e conexdes entre poros sdo esingAMOROS et

al., 2007)

O ar que esta retido nos poros oclusos exerce mesadnp (Pg)
nas paredes destes, se opondo a densificacdo.t&moeavancados do
processo, acima de 1200°C, a pressao do gas oxlysmo é tdo elevada
gue neutraliza a pressao capilar, fazendo com gueduto se expanda.
(AMOROS et al., 2007). A figura 6 ilustra a porasie do porcelanato.

Figura 6 — Evolugcédo da porosidade do
porcelanato durante a queima (exemplo
geral)

-dr(,
| "d ™

900 ‘1200
Temperatura (°C)

Fonte: AMOROS et al., 2007, p. 2296

Onde:
¢: porosidade verdadeira,
&4 porosidade aparente;
& porosidade fechada.
A taxa de sinterizacéo deste tipo de materiatémmnada a partir
da equacéo 1:
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—= =2 (Pc—Pyg) (1)

4ns
Onde:
e: é a porosidade;
ns: viscosidade efetiva do sistema,;
Pg: pressao de gas ocluso no poro;
Pc : representa a pressao capilar.

Curvas de vitrificagcdo permitem que se determitegeratura
de queima ideal para que se atinja determinador \c@oporosidade
minima, que normalmente corresponde aos valores alavados de
resisténcia mecanica. Retracdo linear e absorcacagie estdo
diretamente relacionadas com a porosidade abendorme ilustra a
figura 7, e sdo propriedades faceis de medir, merte usados para
representar as curvas de vitrificagéo.

Figura 7 — Exemplo de diagrama de vitrificacéo
correlacionando retracéo linear e absorcao de agua
com temperatura de queima
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Fonte: MARTIN-MARQUEZ, RINCON, ROMERO,
2008, p. 1871.

3.3.6 Porosidade

Gratwick apud Hattge (2004), define porosidade ceermmo um
espaco tubular fino, situado entre duas partedaslie um material, no
qual a 4gua pode penetrar. Os poros ndo devenosfmdidos com
espacos intermoleculares, ou seja, aqueles qupation ser ocupados
por nenhum material que represente outro corp@eartente.
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Em principio, as particulas organicas sdo queimddeante o
aguecimento a temperatura de queima, deixando@spagios no corpo
ceramico. (NOVAIS, SEABRA, LABRINCHA, 2014). Quando
conteldo poroso do corpo ceramico aumenta, a defesiE a porosidade
fechada diminuem, enquanto os valores de porosialaeida e absorcdo
de dgua aumentam. (NOVAIS, SEABRA, LABRINCHA, 2015)

De acordo com Inagaki (2009), os poros em sOlidds s
classificados da seguinte forma: poros intrapdeies e poros
interparticulares com base na sua origem, micrgpreenacroporos com
base no seu tamanho, abertos e poros fechadosasamb seu estado.

De acordo com Cunha (2013), a porosidade dos rasteri
depende das caracteristicas dos poros: tamanhm fograu de ligacéo.
No que diz respeito ao grau de ligagdo dos pososjaieriais podem ser
classificados como materiais de porosidade abertaom porosidade
fechada. Num material com porosidade aberta, situamais corrente, os
vazios comunicam-se, permitindo a circulagédo egtiwade fluidos na sua
estrutura. Um material com porosidade fechada € material
impermedvel, ou seja, 0s vazios ndo se comunicasnp@os em
materiais ceramicos séo divididos em dois tipospp@bertos e poros
fechados. Um poro aberto € uma cavidade ou cara&uomunica com
a superficie do corpo cerdmico. Poros fechado® detélizados no
interior do corpo ceramico e estdo completamemtiades a partir da
superficie externa. O somatério de porosidade aleddchada da o valor
da porosidade total. (SALEM et al., 2003)

Arantes et al. apud Alves, Melchiades, Boschi (20&firmam
gue existem 3 tipos de porosidade em um corpo ¢epam

» Porosidade aberta - constituida por poros preseategperficie
do produto, podendo apresentar formatos variagmsssuirem
interconexao;

« Porosidade fechada - formada por poros isoladaseptes no
interior do revestimento com dimensdes geralmempersores
aos poros abertos;

« Porosidade interparticular - tem aspecto irregal@e localiza
nos contornos entre os graos residuais de quarzanatriz
vitrea.

Uma microestrutura compactada indica um corpo denso
geralmente apresenta uma baixa porosidade totalogm ceramico,
(REED, 1995). A densificagédo de corpo no porcetamat presenca de
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fase liquida é um passo importante para melhoraprapriedades
mecénicas do corpo ceramico. Este processo é adalile forma

continua em forno de rolos em altas temperaturie @200 e 1240°C.
Durante o processo de sinterizagdo, a porosidadergo diminui devido

a difusdo da fase liquida nos poros interconectéRBE&ED, 1995). Este
fendbmeno é o mecanismo mais significante na saatgfio do corpo de
grés porcelananico, que é dado pela presséo cdpileamte o tratamento
térmico uma quantidade consideravel de fase ligéigmoduzida e se
difunde dentro dos poros abertos, reduzindo a ja@ds total do corpo
ceramico. (ORTS, et al. apud SALEM et al., 201@dd?se dizer que a
porosidade dos corpos ceramicos estd diretamenéeiomada a

gquantidade da fase vitrea formada. (KAMSEU e8i13)

Essas premissas no desenvolvimento de modelos atatem
foram baseadas em simplificacbes da microestriuraorfologia dos
poros do corpo cerdmico. Existem modelos semidegrsimplificados
para descrever a taxa de densifica¢do dos corposrdelanato. Por isso,
estes modelos prevéem a porosidade total do cam@onco usando
alguns parametros fisicos, tais como a tensaofizipke a viscosidade.
(SALEM et al., 2010)

Em processo de sinterizagdo do corpo ceramico delpoato,
a porosidade total muda continuamente devido asagéms na
viscosidade e distribuicdo de tamanho de poro. Brajue as variacdes
destes parametros sao muito complexas, o uso dasp®wdelos tedricos
propostos na literatura ndo é aplicavel para aatitia do volume total
de poros. (REED, 1995)

A variacao da porosidade aberta e fechada estaladeao ciclo
térmico e seu controle pode ser parametro chagegyarocessamento do
grés porcelanato. Durante a sinterizacdo, como aaticylas finas
densificam, desenvolvem espacos vazios atravésindesticios das
particulas de maior dimenséo, resultando em um @ioen@portante no
tamanho médio do poro com pequenas alteracdes maigede. I1sso
acontece em muitos casos, em que a distribuicdardanho dos poros
varia sem qualquer mudanca no volume de poro. Essag0es sdo na
maioria das vezes dificeis de serem avaliadaséstidey absorcao de agua
ou avaliacdo quantitativa da porosidade abertzleata. (KAMSEU et
al., 2013)

Nesta investigacdo, um novo modelo cinético foppsto para
descrever a sinterizacdo isotérmica de composigagré&k porcelanico.
Os parametros cinéticos do modelo foram calculadiavés de dados
experimentais. (SALEM et al., 2010)
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Neste estudo, um modelo matematico de densificagia
porcelanato foi desenvolvido. De acordo com pesgpigeviamente
realizada, a equacéo 2 foi obtida para a taxameg& de porosidade
total com base em balancos de massa e de movin{€®bEM et al.,
2010)

£ Y
te= () b o 2
Onde:

€: porosidade total,

y: tenséo superficial,

n: viscosidade do sistema:

n: numero de poros por unidade de volume do material

3.3.7 Identificacdo da porosidade

De acordo com Inagaki (2009), os poros com dimendéenano
metros, isto €, microporos e mesoporos, sao ideadifs por analises de
isotermas de adsor¢do de gas, na sua maioria d@RK. Outros gases,
tais como CQ Hy, H20, Ar, e CH, também séo utilizados. Para a analise
das isotermas de adsorcdo / dessor¢cdo de gases) fmopostos
diferentes métodos para extrair parametros porasmseados como
BET, DFT, t-plot, BJH, HK, etc. Esses poros detdatapela adsorgdo de
gas sdo apenas poros abertos. Se alguns porougagaguenos para
aceitar as moléculas de gés, eles ndo podem smtatks como poros
pelas moléculas de gas de adsorsdo. Em outraggmlagses poros séo
poros fechados, os quais sdo algumas vezes chapadss latentes.
Raios X tém a vantagem de identificar os porosddoh e poros abertos
em conjunto. Para macroporos, porosimetria de merd@m sido
frequentemente aplicada. Identificacdo de porodnse#cos entre as
camadas de carbono hexagonais, espaco interlareatamateriais de
carbono, podem ser determinados por difracéo ds Ki

Inagaki (2009) cita que recentemente a observagétade
poros na superficie de materiais de carbono ftizegta usando técnicas
de microscopia, tais como microscopia de tunelamegl®TM) e
microscopia eletrbnica de transmissdao (TEM) paraeonkacdo de
microporos e mesoporos, e microscopia eletréniczadedura (SEM) e
microscopia Optica para observagédo de macroporos.
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Quando se objetiva a avaliacdo de poros, um grafichero de
observacdes e tratamento estatistico sdo essenor@@mmente com a
técnica de processamento de imagem. Com estazascmao sé o
tamanho dos poros e a sua distribuicdo, mas tarakdférma e a area de
seccdao transversal dos poros e suavidade (diméaséal) de parede do
poro podem ser avaliadas. A observacao STM da apena informacéo
a entrada dos poros da superficie fisica das amsogtara uma avaliagao
guantitativa destes poros, os critérios para aigéfs de poros tém de ser
configurados de modo a distingui-los das depresséasiperficie.

3.4 NORMAS DE ABSORCAO

De acordo com Appan e Seng (2001), dois métodosssétais
utilizados para determinacdo da absorcdo de agueeestimentos, o
método de imersdo em agua fervente e imersédo a.v&rprimeiro
garantird a absorcdo de alguns poros abertos, étodm a vacuo
assegurara que praticamente todos os poros sex@achidos por agua,
0 que pode ser utilizado para determinar a pordsidparente, densidade
relativa aparente e absor¢cdo de agua. A seguip sesumidos 0s
principais pontos das normas de absorcdo de agua ptacas de
revestimentos ceramicos.

3.4.1 Absorgédo por ebulicdo — metodologia ISO 105&arte 4

Equipamentos, materiais e reagentes
¢ Estufa com temperatura de (110 = 5) °C.
« Aparelho para absorcéo, capaz de manter a agubuditée.
« Balang¢a com incremento digital de no minimo 0,01g.
e Dessecador.
¢ Pano de algodao.

Execucdo
Se a area da superficie for maior que 0,04 m2 20r®, devem

ser utilizadas somente 5 pecas inteiras para goer@aa massa de cada
peca for inferior a 50 g, deve-se utilizar um nlonde pecas suficientes
para que cada amostra atinja uma massa entre @D @ Caso nao haja
pecas suficientes, pesar individualmente utilizandma balanca com
incremento digital de, no minimo 0,01 g. As pegas em lado maior
que 200 mm podem ser cortadas, porém todos os gedeyem ser
incluidos na medicao.
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Secar as pecas em estufa por no minimo 24h, afpias as pecas
em um dessecador (quando possivel) e deixa-ldaresfé temperatura
ambiente. Pesar cada peca e anotar o resultajoGolocar as pecas
verticalmente, sem contato entre si, dentro de égntida no aparelho
para absorcéo, de forma que a capa de dgua aeibzxe das pecas seja
de aproximadamente 5 cm. Aquecer a agua até g@bh@ manter as
pecas durante 2h. Manter uma capa de agua de mpdainente 5 cm
acima das pecas durante todo o ensaio. Desliganiobde absorcéo e
deixar as pecas dentro do equipamento com aguenternpor 4h + 15
min, mantendo sempre 5 cm de agua acima das pédtila=r um pano
de algod&o umedecido para retirar 0 excesso de Sgls pecas tiverem
relevo, bater com o pano nas reentrancias. Depsis @peragéo, pesar
cada peca e anotar os resultadog.(m

Expresséo dos resultados do ensaio
Calcular a absor¢cdo de agua para cada peca, emnpeic
usando a equagéo 3:

Abs =121, 100 (3)
mq

Onde:

Abs = absorcao de agua, (%);

m, = massa final, (g);

my = massa inicial, (g).

3.4.2 Absorcéo por Vacuo — (metodologia ISO em eslo)

Equipamentos, materiais e reagentes
e Estufa com temperatura de (110 = 5) °C.
» Aparelho para absor¢cdo com camara de vacuo.
« Balanca com incremento digital de no minimo 0,01g.
* Dessecador.
e Pano de algodao.
e Maquina de corte.

Preparacdo das amostras
Cortar as amostras com cortador Fermat confornsegsintes
regras:
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Para pecas inferiores ou iguais a 400 cm?, as easaitvem ser
cortadas pela metade conforme mostrado na figuks &mostras serdo
cortadas perpendicularmente ao seu lado mais leagm amostra tem
lados desiguais.

Figura 8 — Corte de pegas de tamanho inferior oalig 20 cm

- - - -

-
- -

% x

Igualdade de lados: x £20 cm,

Lados desiguais: x £ 20cmy <20 cm
a=%x € v

x>y, a=%x

Fonte: 1SO,2016

Para pecgas maiores do que 400 cm? e inferioreB@ @62, uma
parcela de 20 x 20 cm, deve ser cortada a partimdeanto de cada
amostra para o teste conforme apresentado na figura

Figura 9 — Corte de pecas de
tamanho maior que 20 cm

-

x
em=x=60cm 0 cm=<y=60cm, a=20cm

Fonte: 1SO,2016
Para pecas maiores do que 3600 cm? uma por¢cao>xe2@em,
deve ser cortada a partir dos quatro cantos descadstra para testes, de
acordo com o mostrado na figura 10:
Figura 10 — Corte de pecas de tamanho
maior que 20 cm
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*x>60cm, y>60cm, a=20cm

Fonte: 1ISO, 2016

Quando y é inferior a 20 cm, deve-se fazer o séguin
procedimento mostrado na figura 11.:

* Se x <100 centimetros, uma por¢ao onde uma dirneniggual
a Y e a outra dimensao é igual a 20 cm, devemostadas de
cada amostra para realizacao dos testes;

e« Com x> 100 cm, duas porc¢des onde uma dimensédo € igual a 'y
e a outra dimenséo € igual a 20 cm, devem serdesrde cada
amostra para o teste.

Figura 11 — Corte de pecgas com apenas um lado roanor

igual a 20 cm
a

-

a x<100cm,y<20cm,a=20cm a

. .
. - - Y
. .

x

x2100cm, y<20cm, a=20cm
Fonte: ISO, 2016
Execucéo
Colocar as pecas verticalmente com um dos ladégdos virado
para a parte inferior, com nenhum contato enti@asstras e a camara.
Evacuar a uma presséo de 10 + 5 kPa (91 + 5 kH=oabla pressao
atmosférica normal de 101 kPa) e manté-lo durabite 3 minutos. Em
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seguida, enquanto se mantém o vacuo, lentamenitiradjna suficiente
em 10 = 2 min para cobrir as pegas por 5 cm. Quelrandi¢éo de vacuo
e permitir que as pecas permanecam submersas pa? biin. Apds os
15 + 2 min, passar uma flanela Umida molhando ereegndo
manualmente.

Colocar a amostra sobre uma superficie plana & as@nostras
com a flanela. O processo deve ser executado lmateneémente a
amostra em todas as bordas e superficies comealaflamida, a fim de
remover todas as gotas de agua visiveis preseatesuperficie da
amostra. Tomar cuidado para ndo secar excessivanpaEis isso pode
introduzir um erro, retirando agua dos poros dasaraolmediatamente
apos este procedimento, determinar a massa m2.

Expressdo dos resultados do ensaio

A absorcdo de agua para cada peca, em percentwal, ser
calculada usando a equacéo 3:

Abs =121, 100 (3)
m

1

Onde:

Abs = absorcao de agua, (%);
m, = massa final, (g);

my = massa inicial, (g).

3.4.3 Absorcéao por ebulicdo — metodologia ASTM

Equipamentos, materiais e reagentes

» Estufa com temperatura de (110 £6)

« Aparelho para absorcéo, capaz de manter a agubuditée.
« Balang¢a com incremento digital de no minimo 0,01g.

» Dessecador.

« Maquina de corte Fermat

¢ Pano de algodao.

Preparacdo das amostras
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Cortar as amostras com cortador Fermat confornsegsintes
regras:

Para pecas de tamanho inferior ou igual a 20,5,% &, as
amostras devem ser cortadas ao meio assim comoachmsia figura 12.
As amostras serdo cortadas perpendicularmentelaariais longo se a
amostra tiver lados diferentes, no caso de pecadragdas, escolher um
lado ao acaso para realizar o corte. Escolher ustad® ao acaso de cada
amostra para analise:

Figura 12 — Corte de pecas de tamanho inferiogoalia 20,5 cm

Pecgaretangular Pegaquadrada

Escolher aleatoriamente
um dos pedagos

H_J Y
Fonte: ASTM, 2009

Para pecas de tamanho superior a 20,5 x 20,5 crenernou
igual a 41,0 x 41,0 cm, conforme apresentado nadi§3, cada amostra
deve ser cortada em quatro quadrantes iguais.lesaoin quadrante ao
acaso de cada amostra para analise:

Figura 13 — Corte de pecas de tamanho maior
que 20,5 cm e menor ou igual a 41 cm

fecoooodoooooasd

s

Escolher aleatoriamente um dos
guatro pedagos

Fonte: ASTM, 2009
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Para pecas de tamanho superior a 41,0 x 41,0 amtay eona
parte de 20,5 x 20,5 cm a partir de um canto aieadi® acordo com o
mostrado na figura 14:

Figura 14 — Corte de pecas de tamanho maior quen41

Pedago de i
20,5cmx 20,5 cm i

Fonte: ASTM, 2009

Para pecas ndo quadradas, que tém um lado inéerigual a
20,5 cm e um lado superior a 20,5 cm, cada amgstr ser cortada uma
vez perpendicularmente ao lado mais comprido, dend&glo que uma
porcdo de 20,5 cm a partir da extremidade se miaatpara o teste de
acordo com a figura 15:

Figura 15 — Corte de pegas com apenas um lado roenor
igual a 20,5

-
Escolher aleatoriamente um dos lados
pararealizar o corte.
Fonte: ASTM, 2009

Para pecas retangulares que possuem um lado sup2€id cm
e inferior ou igual a 41,0 cm e um lado maior de gd,0 cm, cada
amostra deve ser cortada uma vez perpendicularnzntado mais
longo, de tal modo que se tenha ao final uma pated®,5 cm. A por¢cao
de 20,5 cm deve ser cortada pela segunda vez nwm, mei
perpendicularmente ao primeiro corte. Escolher omatade ao acaso de
cada amostra para andlise:
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Figura 16 — Corte de pecas que possuem um lado
superior a 20,5 cm e inferior ou igual a 41,0 came
lado maior do que 41,0 cm

Fonte: ASTM, 2009
Procedimento de ensaio

Secar as peg¢as em estufa por no minimo 24h ou es@ p
constante, apés colocé-las em um dessecador (qpasdivel) e deixa-
las resfriar até temperatura ambiente. Pesar aag@dagmm balanca e anotar
o resultado (). Colocar as pecas verticalmente, sem contat@ eitr
dentro de agua contida no aparelho para absoredorrda que a capa de
agua acima e abaixo das pecas seja de aproximatabem. Aquecer a
agua até a ebulicdo e manter as pecas no banhatelta (+ 5 min).
Manter uma capa de agua de aproximadamente 5 cna @kis pecas
durante todo o ensaio. Desligar o banho de abs@agigxar as pecas
dentro do equipamento na mesma agua em que fickamndo,
garantindo que as amostras estejam sempre submésammostras
devem ficar submersas em agua por 24horas (+ 3) angontar do
momento em que o banho de absorc¢éao foi desligadizalum pano de
algodao umedecido para retirar 0 excesso de agusuplficie das
amostras. Se as pecas tiverem relevo, bater canmmas reentrancias.
Depois desta operacéo, pesar cada peca e anogsutiados ().

Expressao dos resultados do ensaio

Calcular a absorcao de agua para cada peca, eempglc usando
a equacgéo 3:

Abs = 21100 (3)
my

Onde:

Abs = absorgéo de agua, (%);

m, = massa final, (g);

my = massa inicial, (g).
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3.4.4 Absortividade

De acordo com Pimenta e Cascudo (2003), o ensaio de
absortividade tem como objetivo analisar o compeetato da absorgéo
da placa ceramica ao longo do tempo. Nao existenormaa especifica
para esse tipo de ensaio, mas consiste em seega&gramica até peso
constante, resfria-las em dessecador, tendo-seeguida suas massas
determinadas por meio de uma balanca de precisafin#l, as amostras
devem ser colocadas no suporte, dentro de um eatgpimetalico
preenchido com agua destilada, ao longo do tempassa da amostra é
determinada.

A absorcdo dos periodos de medicdo deve ser detatmi
utilizando a equacgéo 4:

Abs = ="1-100 (4)
my

Onde:

Abs = absorcéo de agua (%);
m; = massa no periodo, (g);
my = massa inicial, (g).

3.4.5 Porosimetria por intrusdo de mercurio

De acordo com Pimenta e Cascudo (2003), o ensaio de
porosimetria por intrusdo de mercdrio ndo possuicgimento
normalizado, mas consiste no seguinte procedimastamostras devem
ser cortadas e secas em estufa, a 40°C, até obtgagaassa constante e
apos resfriadas no dessecador. Em seguida, asrasng&b colocadas no
porta-amostra do porosimetro. A massa do conjuae ser determinada
em balanca de alta preciséo, e na sequéncia aranéosttroduzida no
porosimetro que é previamente calibrado paratadetido ar, formando
um VAacuo no porta-amostra, em seguida é preenchitdamercurio, e o
conjunto € retirado do porosimetro, entdo o nowgjuro € pesado
(amostra, mercurio e porta- amostra).

3.4.6 Analise dos métodos

A Norma ISO 10545-3 estabelece os métodos de epasioa
determinacdo da absorcdo de revestimentos cerarsigqoevé dois
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métodos de impregnacao dos poros abertos de peg¢astd com agua,
conforme ja citado anteriormente, por ebulicdokevaézuo:

* Método de ebulicdo: permite a impregnacao dos pabestos
gue podem ser facilmente preenchidos. Ele s6 éoupath
caracterizar e classificar os revestimentos ce@snic

e Método de vacuo: permite que quase todos os pdregos
sejam preenchidos. Ele serve para determinar plamesi
aparente, densidade relativa aparente e absorcadgda
aparentemente com maior precisdo. Este métodonuetera
porosidade aparente mais proxima da porosidadg&eple a
agua ocupa maior quantidade de poros abertos.

De acordo com o Institut de Promicié Ceramicanestse que a
absorcao de agua especificada pelo fabricanteadldacom a ISO 10545
— parte 3 seja 1% menor do que a porosidade apavendadeira do
revestimento. Assim, por exemplo, um porcelanaton aam valor
declarado de absorcéo igual a 0,1% na verdadertewalor de absorgéo
de 1% a mais.

3.5 TRANSFERENCIA DE MASSA EM MEIOS POROSOS

Existem na literatura diversas orientacdes sobreococorre o
fenébmeno de transferéncia de massa e de energimesos porosos
(Sentone, 2011, Weisz 1973). Dentre esses, eseséhpara este trabalho
a abordagem colocada por Pascoa, 2012 e por W@&BZ3) cujos
modelos séo diferenciados em uma etapa intermadiérisiderada por
Weisz e ndo considerada por Pascoa.

De acordo com Liu et al. (2015), quando dois cOrposos
parcialmente saturados estdo em contato, o sistem@aove para 0
equilibrio, onde as pressdes capilares do liquidambos o0s corpos sao
iguais.

A seguir se explana o modelo considerado por Pascoa

A dindmica do fluxo de massa através de
materiais porosos € definida através da
interacdo entre 0s meios envolvidos no
processo, que sao: o fluido percolante e o meio
poroso propriamente dito. O tamanho dos
poros assim como sua continuidade,
influenciam diretamente a ocorréncia de todos
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os fenbmenos de transporte de massa.
(SENTONE, 2011)

De acordo com Liet al. (2015), os mecanismos de transporte de
agua em estado liquido em meios de difusdo deagiespser explicados
pela forca capilar, permeacéo hidraulica e efetgrdvidade, bem como
a agua de condensacdo e evaporacdo. O transpodégudeliquida é
evidentemente influenciado pela condensacdo e mgim A taxa de
variacéo de fase de agua € fortemente afetadaqueldg;des locais, tais
como a transferéncia de massa, calor na célulaversds fatores,
incluindo a presséao, temperatura, e umidificacagedes de entrada, bem
como a densidade de corrente e a voltagem da cBlola investigagéo
detalhada do processo de condensacdo e de evapcdFabastante
complicada, pois necessita ser realizada na viagehda interface liquido
/ vapor no nivel molecular.

Além disso, deve-se destacar ainda a tortuosidadeal pode
ser definida como a propriedade cineméatica equital@o tamanho
médio efetivo do trajeto percorrido de um fluido wia lado até outro
meio poroso. (SCHEIDGER apud SENTONE, 2011). A retlerna de
interligacdo dos vazios é onde ocorre o transplartéuidos. (PASCOA,
2012)

Cada um dos fenébmenos de transporte estd assoéiado
determinada distribuicdo e tipo de poros. Além ajigs tamanho vai
influenciar também a incidéncia de cada fendbmenfuagéo do tamanho
da molécula do fluido percolante, um exemplo ddss@meno esta
exposto na figura 17 (HELENE apud SENTONE, 201hjjeoa agua é
representada como fluido:

Figura 17 — Representacdo porosidade aberta edizcha

Porosidade Aberta Porosidade Fechada
Fonte: FREITAS et al. apud PASCOA, 2012, p. 13
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A figura 18 representa as dimensfes dos porosuss gcorre
cada tipo de fendbmeno de transferéncia de massa.

Figura 18 — Intervalo de dimens@es dos poros nas
guais ocorre cada tipo de fenbmeno de transporte
: [

PERMEABILIDADE

DIFUSAO GASOSA

| [
DIFUSAQ E MIGRACAO IONICA
|

CAPILARIDADE

[ | |

10° 10° 107 10 10° 10 10° 10°7
Dimensao dos noros (m)

Fonte: HELENE apud SENTONE, 2011, p. 21

De acordo com Cunha (2013), os poros podem sesifedasios
COMO: Microporos, mesoporos e macroporos (COUTOMBIRAES
apud CUNHA, 2013)

¢ Microporos (inferiores a 0,002 um), — S&0 0S panesores, NoOs
guais a dgua ndo consegue se movimentar devidevadals
forgas capilares.

« Mesoporos ou poros capilares (entre 0,002 e 0,05+$80 0s
poros com tamanho intermediario e nos quais seizfat
percolacédo de agua liquida.

* Macroporos (superiores a 0,05 pm) - sédo os poromaer
dimensao e os responsaveis pelo transporte de gagmgua.

Quando os poros dos materiais estédo preenchidoagoa, gelo
ou vapor d’'agua se pode falar que o material aptesen determinado
teor de umidade. Saturacdo ocorre quando o mafev&dui um teor
maximo de umidade, nesse momento 0s seus porascestipletamente
cheios de agua. (HATTGE, 2004)

De acordo com Cunha (2013), a absorcdo maximingids
guando o teor de umidade em volume de um materigb@ a sua
porosidade aberta, ou seja, quando todo o voluroeooé@pado pelo
esqueleto sélido da estrutura porosa esta competanpreenchido por
agua. A umidade maxima dificilmente é atingida,idea existéncia de
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ar dentro da estrutura porosa, por isso a medideaoquaterial fica em
contato com a 4gua, sua absorcao tende a aumentar.

Quanto ao fluido, inicialmente a reologia, somadalgumas
condi¢cbes de contorno, pode determinar paradmetuesimfluenciam
significativamente o transporte de massa. Existerdaaas forcas de
interacdo entre fluidos e superficies sélidas qodem influenciar a
ocorréncia do fluxo, como por exemplo: absor¢cdens&o superficial.
(SENTONE, 2011)

O transporte de massa em meios porosos pode ocorrer
basicamente através de trés fendmenos difererifiesiial capilaridade e
permeabilidade. E importante salientar que na ea#r os trés
fenbmenos aparecem associados, mas para fim ddodstdrico, sdo
explorados e mensurados de formas distintas. Castmanteriormente,
cada fenbmeno esté relacionado a determinadaesatmitporos. Além
disso, o que fundamentalmente os distinguem séigessfor¢as motrizes,
diferentes em cada caso. (RILEM apud SENTONE, 2011)

Os mecanismos que regem o transporte de umidadeneam
parede sé@o bastante complexos e podem ocorreasessyvapor e liquida.
Na fase vapor, o transporte € condicionado pelas@d e pelos
movimentos convectivos, enquanto que, na fasediéqua transferéncia
de umidade é comandada pela capilaridade, gravidager forcas
externas. (TORRES apud HATTGE, 2004)

Segundo Weisez a difusdo em sélidos porosos oseg@ndo
trés etapas diferenciadas que podem ser visuatizedfigura 19:

Figura 19 — Modelo diagramado da teoria de Weisez

e
Ordinaria
\)690(\
w

A

D (cm¥s)

Configuracional

= . . . -
T T T »

1 10 100 1000 10¢ 105  pp(d)
Fonte: WEISEZ, 1973.
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a) Difusao de Fick ordinaria;
b) Difusdo de Knudsen;
C) Difusdo Configuracional;

Difusdo ordinéria

De acordo com Luporini (2005), acontece em porasmes que
o livre caminho médio das moléculas difundentesnaaescrito na
equacgao 5.

ac
Jaz = _Def 'd_ZA (5)

Onde:

D,y : coeficiente efetivo que aparece em razdo daewdtortuosa do
sélido poroso.

Ja,z- fluxo de mateéria “a” difundida.

C,: concentracéo de “a”.

z: distancia.

Def = Dyp '%p (6)
Onde:
&p. porosidade

7: tortuosidade

Difusdo de Knudsen

Nos poros estreitos da ordem de tamanho do livrented médio
do difundente ocorrem colisbes com as paredes dass,pocorre de
acordo com a equacédo 7. (LUPORINI, 2005)

1
Dk = Ede (7)
Onde:

d,: diametro médio dos poros (cm)
Q: velocidade média molecular (cm/s)
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D, =9,7-10%r, (= 2
« =97-10%, () ®)

My

r,=—rt=-" 9)

Onde:

&, porosidade do sélido

S : area da matriz porosa

pp. Massa especifica aparente do sélido

V, - volume especifico do poro da particula solida

Quando a tortuosidade do poro é considerada, edetaecorrecdo com a
equacao 10:

&
Dger = ijp (10)

De acordo com Luporini (2005), devido a estrutucasdlido
poroso, um soluto gasoso, ao se difundir, pode rdepm varios
tamanhos de poros, ocorrendo a difuséo ordin&ideKnudsen, como
na equacao 11:

— = = 4+ — (12)
DAef Def DKef

Efetivo Ordinario Knudsen
segue a 12
Lei de Fick

Difusdo configuracional

De acordo com Luporini (2005), a difusdo configioaal ocorre
nos seguintes casos, e segue a equagao 12:
« Ocorre em matrizes porosas (zedlitas).
* Macro e microporos.
« Arranjo tipo colméia: peneira molecular.
* A difusédo ocorre devido a saltos energéticos datsgbelos
microporos.
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-Q
Dy,,, =D, exp (E) (12)
3.5.1 Difuséo

Difusdo é um fenbmeno de transporte de massa d nive
molecular, individual e aleatério, impulsionadogekcorréncia de um
gradiente de concentracdo entre dois meios. (CALERS 2002)

Portanto, existe a tendéncia esponténea das
moléculas em migrar de uma regido de maior
concentracdo para uma de menor
concentracdo, até que o sistema esteja em
equilibrio.  Entretanto, para que esse
movimento ocorra, 0 meio destino deve estar
vazio e os atomos migrantes devem possuir
energia suficiente para quebrar ligagbes com
0s vizinhos, causando assim movimento de
arraste. (SENTONE, 2011)

De acordo com Pitts e Sissom (1988), o fenébmendifdséo
pode acontecer em estado estacionario ou ndo@ssc, no qual os
gradientes de concentracdo podem variar ou se reantmnstantes ao
longo do tempo. No estado estacionario, a difus&giéla pela 12 Lei de
Fick expressa pela equacédo 13, no qual o gradient®ncentracéo nédo
varia com o tempo:

Ja=—Dq (%) (13)

Onde:

Ja: fluxo de matéria “a” difundida por unidade de penfg/cm2.s);
D, p: coeficiente de Difuséo de “a” no meio “b” (cm?/s)

C,: concentracdo de “a” (g/cm3);

x: disténcia (cm).

De acordo com Bird, Stweart e Lightfoot (2004),remgira lei
de Fick da difusdo é valida para qualquer mistaédida, liquida ou
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gasosa, desde que ja seja definida como o fluxenassa relativo a
velocidade de uma mistura.

O sinal negativo corresponde justamente a indicagaque o
movimento acontece do lugar de maior concentragdte anenor.

O estado transiente de acordo com Bird, Stwearightfbot
(2004), ocorre quando ha variagdo da concentragdednento “a” no
meio “b” no decorrer do tempo, fato que correspoadmaioria das
aplicacBes préticas de difusédo, a equacdo queorggasporte de massa
€ definida pela 22 Lei de Fick expressa pela equi4a

(%), = Pan (52) (14)

Onde:

C,: concentracdo (kg/m3);

t: tempo (s);

D, p: coeficiente de Difuséo de “a” no meio “b” (m?/s);
x: distancia (m).

Através da observacéo das leis de Fick, pode-
se constatar que alguns fatores podem
influenciar diretamente na difusdo. O
Coeficiente de DifusdadD indica o quéo
susceptivel os atomos da espécie difusora sao
ao movimento difusor. Isto é, o fendmeno
pode ocorrer em maior intensidade para
algumas substancias do que em outras. Além
disso, a temperatura tem uma influéncia ainda
maior sobre o processo uma vez que € capaz
de promover energia suficiente de ativagado
para que os atomos iniciem o processo de
migracdo. (SENTONE, 2011)

O transporte de vapor em materiais porosos comegpa um
processo de difusdo, regido pela lei de Fick. Qoamd material esta
exposto a ambientes com diferentes umidades rdatiocorre o
transporte de vapor de adgua dentro do materigbopeeira uniformizar a
concentracéo de vapor nos dois ambientes. O flaxarddade ocorre no
sentido da maior umidade relativa para a menosegal da maior para a
menor pressdo. (GARBOCZI apud PASCOA, 2012)
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Segundo a teoria de difusdo de vapor, as condezsacdrrem
guando a presséo de vapor de um ponto no intesietatnento € maior
ou igual a presséao de saturacdo. (CUNHA, 2013)

O transporte de agua em fase vapor ocorre quamdaterial &
submetido a um gradiente de pressao de vapor. (@Captud CUNHA,
2013). Esta transferéncia pode ocorrer das seguiotaas (FREITAS,
PINTO apud CUNHA, 2013):

» Difusdo de vapor através de uma camada de afusfidiocorre
através de uma camada de ar mével;

« Difusdo de vapor através de materiais porososfusad ocorre
através do mesmo processo que o anterior, massgnesa ao
transporte depende da estrutura do material;

« Conveccao - o vapor de agua se desloca com o @rd=ado
aos gradientes de pressao e temperatura.

3.5.2 Capilaridade

A absorcdo capilar € um fendmeno ocasionado pasOéE
capilares, que ocorre imediatamente apds o costairficial do liquido
com o material poroso. Pode-se entender como éreizdnatural que os
liquidos tém de se movimentar espontaneamenteuperfécies sélidas
compostas por poros capilares. Esta diretamensaldiga energia de
molhamento, a qual modifica o equilibrio da inté@entre sélido e ar
através da interface sélido e liquido por meiowdes sensdes superficiais.
(MARTYS, FERRARIS apud SENTONE, 2012)

A capilaridade é a medida do fluxo de um liquidio gressédo em
materiais ndo saturados, ao contrario da permeab#i que ocorre em
poros saturados. (MOREIRA, FIGUEIREDO, HELENE apud
SENTONE 2011)

De acordo com Cunha (2013), a capilaridade correfpa
transferéncia de agua liquida através dos mesopierasn material e
ocorre quando as forgcas de atragéo entre o matélhidd e o liquido sao
mais fortes que as forcas de coeséo do liquiddosérado de agua por
capilaridade define a capacidade que os materiaiesps tém em
absorver agua quando estdo em contato com a agestasto liquido.
Este fendmeno ocorre quando um material porossté pa contato com
agua liquida, absorvendo a mesma, devido as peességilares
existentes, até que se atinja o seu ponto de eaturgCOUTO,
AZEVEDO apud CUNHA, 2013).
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Deve-se observar que forcas capilares em porosiaeetto
menor sdo maiores (SATO apud SENTONE, 2011), partanmedida
gue os poros aumentam de diametro, tém-se uma godéadmeno de
capilaridade. Isto quer dizer que transporte aapilevalece nas camadas
mais superficiais, pois nessas camadas € ondeceateEm poros mais
abertos e conectados. Mesmo que a interconect&vidad poros se
estenda até a regido mais interna do material am®@uo de capilaridade
acaba sendo interrompido, pois 0s poros acabamoperdo uma
resisténcia ao escoamento dos fluidos, devido ao tasenanho.
(SENTONE, 2011)

De acordo com Liu et al. (2015), o transporte deadiguida é
fortemente afetado pelas paredes dos poros degickua@s pequenas
dimensodes, e o efeito da adeséo da parede, torsigrgBcante neste
cendrio, onde o efeito capilar e molhabilidadeugeesficie desempenham
um papel significativo no transporte de 4gua eadestiquido. Em geral,
o transporte de 4gua em estado liquido é impuldmmaincipalmente
pela forga capilar, enquanto as forcas do corpamoca gravidade, ndo
afetam significativamente seu dinamismo.

O transporte de &gua liquida em materiais porasmsre
essencialmente por capilaridade. A capilaridade éracesso de
progressao de agua liquida através dos poros espil@ material, que
ocorre quando as forcas de atracdo entre o liquadmaterial sélido sdo
mais fortes que as forcas de coeséo do liquidaparficie da 4gua que
ascende pelo interior do capilar forma um menigcwavo, como ilustra
a Figura 20. (PASCOA, 2012)

Figura 20 — Fenémeno de capilaridade
T |
i (\ A |

o 0
Fonte: FREITAS et al. apud PASCOA, 2012, p. 14
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As forcas de tensdo superficial exercidas no
perimetro do menisco podem ser extrapoladas
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para uma resultante que atua na superficie da
interface no sentido ascendente. Assim, a
interface esta sujeita a uma pressao maior que
a pressdo do ar no interior do poro. A
diferenca de presséo gerada na interface entre
as fases liquida e gasosa que provoca a
ascensdo de liquido no tubo, denomina-se
pressdo capilar. Esta pressédo funciona como
uma forca de succdo a qual se opdem 0 peso
da coluna de agua, o equilibrio acontece
guando as forcas de ascensdo e o peso da
coluna de agua séo equilibradas. (RATO apud
PASCOA, 2012)

Este fendbmeno provoca a formacéo de interfacessientre o
fluido e o ar contido nos poros dos materiais &sala umidificacao da
estrutura solida (GUIMARAES, TORRES apud CUNHA 2p1Quanto
mais finos forem os poros, maiores sdo as forcgslaces e
consequentemente maior € a altura de agua absobsfa presséo
depende do teor de umidade, da temperatura, da thstribuicdo do raio
dos poros e da sua variacdo (FREITAS, TORRES, GURWES apud
CUNHA, 2013)

A rede capilar existente nos materiais de
construgcdo é muito complexa, por isso a
capilaridade ndo pode ser analisada para cada
poro capilar, seguindo equacbes. Assim as
propriedades capilares dos materiais podem
ser simplificadamente definidas através de
ensaios de absorcao de agua por capilaridade.

(CUNHA, 2013)

Para Liu et al. (2015), o coeficiente de difusapilea é o
parametro mais significativo na equacdo de congéovde transporte de
agua liguida e também denominado como a difusieiéad agua liquida,
foi derivado da equacgdo de continuidade e lei deyDaxpressa na
equacao 15:

— KKridpc (15)

¢ nl ds
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Em que K representa a permeabilidade intrinsecenateriais
porosos; pc denota pressao capilar, que estaoedata com agua liquida
de saturacéo s, definida como:

Pe =P —Dg = f(5) (16)

De acordo com Liu et al. (2015), a partir da eqoaté, o
coeficiente de difusdo capilar é determinado pds fidores importantes
que regulam o transporte capilar. A primeira élacé® constitutiva da
presséo capilar vs. saturagdo. A outra é a pertitat® relativa da dgua
no estado liquido, o que também é uma forte fudedgaturacdo de agua
em estado liquido. Assim, é fundamental escolhpressdes empiricas
adequadas para a pressao capilar e permeabiliclatiea.

3.5.3 Permeabilidade

Permeabilidade é a medida macroscOpica da facdidadn a
qual um fluido pode fluir através dos espacos de meio poroso
(SCHEFFLER, COLOMBO apud SENTONE, 2011). Trataps®tanto
da interagdo entre o0 meio poroso e o fluido passanindo de uma
propriedade intrinseca de qualquer um dos doiseaSCHEIDGGER
apud SENTONE, 2011). Como comprovado anteriormal@pende do
tamanho e continuidade dos poros (MEHTA, MONTEIR@ud
SENTONE, 2011). Sua medida esta associada a divaydiacacoes,
sobretudo referente & microestrutura de meios psros

A caracteristica principal que indica a ocorrénd@a um
fendbmeno de permeabilidade é a existéncia de udiegite de pressao
entre dois meios, capaz de impulsionar o fluidoma regido de presséo
mais elevada até a de menor pressdo. Entretanpendendo das
condicbes de pressdo e caracteristicas do meia, w&=30 pode
apresentar regimes de escoamento que variam dodaao turbulento.
(SENTONE, 2011)

Para Liu et al. (2015), ao contrario da permeadud@intrinseca,
gue € uma propriedade de um meio poroso, e estéiaehda com a
diferenca de pressdo necessaria para forcar, desanfiase de fluxo
através de uma estrutura porosa, a permeabilidddtiva ndo é uma
propriedade de um meio poroso, mas uma funcao gsigdades de



78

fluido, condi¢des de fluxo, propriedades de matizosa, histéria do
sistema, etc.

De acordo com Liu et al. (2015), alguns trabalh@smbdelagem
recentes, que incorporaram medidas experimentaislagos de
propriedades capilares e permeabilidade relatagua, demonstram que
ambas propriedades tém efeitos significantes mspi@te de agua, e a
permeabilidade relativa tem ainda um impacto md@ique a presséo
capilar.

3.5.4 Fendbmeno de absorcéo

De acordo com Pascoa (2012), a absorcdo de agilar Gap
argamassas € expressa pelo coeficiente de capiaridue descreve a
capacidade que uma argamassa endurecida tem deembdgua, de
forma natural, sem se exercer pressao (EMO apudCBAS 2012),
traduzida pela massa de agua absorvida por aremtieial, devido as
forgas capilares (LANZINHA apud PASCOA, 2012)

De acordo com Pascoa (2012), o processo de absibecdgua
por parte das argamassas pode ser distinguido rpetanismo de
transporte que ocorre ao nivel dos poros. A Figdrélustra o tracado
comum de curvas de absorcao capilar, observandoese andamento da
primeira fase é bastante distinto da segunda. As f&ses dizem respeito
a:

12 fase — absorcao rapida de 4gua capilar

* Apenetracdo da dgua depende da taxa de absers@petficie
em contato com a agua. (BROWN et al. apud PASCOA2R,

« O comportamento da argamassa a acao da capiladeadede
das caracteristicas da sua estrutura porosa, nameatt, da
quantidade, dimensao e conectividade dos porosT(Rapud
PASCOA, 2012);

» Os poros com maiores dimens@es favorecem a abstec@gua
por capilaridade. (FLORES-COLEN apud PASCOA, 2012);

» Segundo Flores-Colen apud Pascoa (2012), a prifieeiidia de
poros a ser preenchida € a representativa do naione e nédo
forcosamente por poros de maior dimensao.

22 fase — absorcéo lenta de agua por difuséo:
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O mecanismo de transporte de agua é por difus&aredo da
gquantidade de agua absorvida para um determinattmdpede
tempo. (BROWN et al. apud PASCOA, 2012);

A transferéncia de massa é resultado da migragédté8nea das
fases de vapor e liquida que dependem, respectitamegos
fendbmenos de difusdo, conveccdo e da acdo da radguila
associada a gradientes externos de pressdo. (RALM a
PASCOA, 2012)

Figura 21 — Fases do Processo de Absorcao

16.00

14.00

1?Fase ' 2*Fase

12,00

10.00

Agua Absorvida (kg/im®)

0.00 1.00 2,00 3.00 400 5.00 6,00

Tempo (h1iz)
—— 51 —=— 53 —k— 53 WA= Média

Fonte: MAGALHAES et al. apud, PASCOA, 2012, p. 20
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4 METODOLOGIA

Conforme o objetivo geral e a abordagem da revisdo
bibliogréfica, para a realizacdo deste trabalharfodefinidas algumas
etapas mostradas no fluxograma da figura 22.

Figura 22 — Fluxograma
experimental

Coleta de Produtos

|

Avaliagdo Prévia da
Absorc¢do de Agua

!

Planejamento Fatorial

|

Ensaio de Absorgéo
ISO, ASTM e Véacuo

|

Caracterizacao
Quimica e Fisica

v

Modelagem

Fonte: Autor

Cada uma das etapas sera explicada nos subitegsia s
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4.1 COLETA DOS PRODUTOS

Os produtos selecionados séo revestimentos cerdindeo
tipologia porcelanato esmaltado e que devem poas@specificacdes de
acordo com a NBR 15463, norma brasileira de pane#ta absorcédo de
agua inferior a 0,5%. Essas amostras foram coletada Eliane
Revestimentos Ceramicos Unidade Il de Cocal do Sul.

As pecas foram coletadas logo na saida do forde,uma Unica
posicdo, no caso da fila lateral do forno a fimd#minuir possiveis
variaveis de queima que podem existir, como a gaoiae temperatura
entre o centro e as laterais do forno e que padeinterferir no processo
de sinterizacdo do produto, tendo como resultadgagpecom
caracteristicas quimicas/fisicas diferentes entisicpes de queima
diferentes.

4.2 AVALIAGAO PREVIA DAS AMOSTRAS

Como o intuito foi de realizar os testes com prosdgfue tenham
percentuais de absorcdo de 4agua diferentes, paifecarese existe
alguma diferenca quimica/fisica e consequentemeariacdes de
absorcao de agua entre os diferentes métodos de gfias realizado um
ensaio prévio de absorcdo de &gua seguindo os dimEE®OS
especificados pela horma ISO 10545.

A partir desses resultados foi possivel coletadytas com
absorcao de agua préximos a 0,15%, 0,25% e 0,5%.

Esse teste prévio é importante para que ndo se&alzados
testes com produtos semelhantes e, portanto, jE@passivel detectar a
diferenca de comportamento das amostras durantestes que foram
realizados no decorrer do trabalho.

4.3 PLANEJAMENTO ESTATISTICO

Foi estabelecido o planejamento estatistico, levarn
consideracdo 2 fatores no método de fervura (tedgpaguecimento,
tempo de resfriamento para fervura) e no métodacuw (pressao e
tempo de imersdo na &agua) e foram variados em é&sn{vl +1),
estabelecendo dessa maneira um planejamento fateri&, com trés
pontos centrais, sendo este o valor estabelecidogrma.
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Métodos que foram testados (comparados):

a) Método I1ISO 10545-3 Metodologia por fervura; Dbagas de
fervura e quatro horas de resfriamento.

b) Método ISO 10545-3 Metodologia a vacuo: vacluikPh) por
30 min e depois imersdo em agua por 15 minutos.

¢) Método ASTM C737 (2014). Método por Fervura; @ioras
de fervura e 24 h de resfriamento.

Para realizar o planejamento experimental, folizatlo o
programa Statistica Versdo, bem como para confedgio tabelas
ANOVA para posterior analise de resultados de wsteipotese.

Para o célculo do erro experimental foi utilizadecuacdo 17
descrita por Montgomery e Runger (2009):

N
Erro = (\/_ﬁ) Z a7
Onde:

n = tamanho da amostra

s = desvio padréo da amostra

z = valor critico que corresponde ao grau de cogéiatesejado.

Ao erro calculado foi somado o erro da balanca.

Na tabela 2 séo representados os niveis e fatoresogam
tomados como base para os ensaios seguindo o pnecgol da norma
ISO fervura, que sera posteriormente explicado.

Tabela 2. Representacéo dos Niveis e Fatores dmenBrocedimento
ISO 10545

Niveis
Fatores
-1 0 1
Tempo de Patamar Fervura (h) 2 5 8
Tempo de Resfriamento (h) 4 24 44

Fonte: Autor

A tabela 3 representa os tempos de fervura eag®rto que as
amostras de teste foram submetidas:
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Tabela 3. Planejamento fatorial ISO 10545

Conida Fatores nivets
Expefimental Tempo de Patamar Tempo de
Fervura (h) Resfriamento (h)
1 -1 -1 1 2
2 -1 1 1 24
3 -1 5 2
4 1 5 24
5 0 2 4
6 2 4
7 2 4

Fonte: Autor

No método ISO 10545-3 a vacuo, faz-se vacuo porirB@m
depois se adiciona agua que permanece por 15 reinuto

A tabela 4 representa os niveis e fatores de pesteos ensaios
realizados com o procedimento a vacuo, cujo progeatio experimental
sera detalhado posteriormente.

Tabela 4. Representacéo dos Niveis e Fatores dmenBrocedimento
a Vacuo

Niveis
Fatores
-1 0 1
Presséo Vacuo (kPa) 6 10 40
Tempo de Imerséo (min) 5 15 30

Fonte: Autor

A tabela 5 mostra as condi¢Ges de teste para egiroento a
Vacuo.
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Tabela 5. Planejamento fatorial a Vacuo

Corida Fatores 20 VA nivers x
Experimental Press&do Vacuo  Tempo Imersao

(kPa) (min)

1 -1 -1 6 5

2 -1 1 6 30

3 -1 40 5

4 1 40 30

5 0 10 15

6 10 15

’ 0 10 15

Fonte: Autor

A tabela 6 representa os niveis e fatores de p@ste o ensaio
seguindo o procedimento ASTM C737.

Tabela 6. Representacéo dos Niveis e Fatores dmenBrocedimento
ASTM C737

Niveis
Fatores
-1 0 1
Tempo de Patamar Fervura (h) 2 5 8
Tempo de Resfriamento (h) 4 24 44

Fonte: Autor

A tabela 7 mostra as condi¢Oes de teste que fozafizados os
ensaios seguindo o procedimento na norma ASTM C737.
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Tabela 7. Planejamento fatorial a ASTM C737

i Niveis
Corida
Experimental | 2°"€S  Tempo de Patamar Tempo de
Fervura (h) Resfriamento (h)
1 -1 -1 2 4
2 -1 1 2 44
3 -1 8 4
4 1 8 44
5 0 5 24
6 5 24
! 5 24

Fonte: Autor
4.4 ENSAIOS DE ABSORQAO

Conforme j& descrito sucintamente durante a pesquis
bibliogréfica, a seguir séo descritos os métodiigados para realizar
cada ensaio.

4.4.1 Procedimento Para Teste de Absorcéo de Aguaiiha ISO

Foram ensaiadas 5 pecas inteiras, conforme plaamdstragem
da norma ISO 10545, para cada condigdo. As pera®s fecas em estufa
por 24h. Apos a secagem foram resfriadas até tewoparambiente. A
massa da peca seca foi entdo determinada em uarghaligital com
preciséo de 0,01g.

Apéds esse procedimento inicial, as amostras foralmcadas
verticalmente, sem contato entre si, dentro de &gutida no aparelho
para absor¢éo, de forma que a capa de agua acib@x® das pecas foi
de aproximadamente 5 cm. A agua foi entdo aquetti@lase atingir a
fervura. As pecas permaneceram na agua em ebuyl@d@ horas, de
acordo com o procedimento padronizado pela 1SO 3.058ara esse
trabalho foi realizado o ensaio com tempos maiemegnores de fervura
e resfriamento, conforme planejamento estatisticando como ponto
central o especificado pela norma. Apos o tempedera especificado,
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as pecas foram resfriadas através da circulacd@yude a temperatura
ambiente.

Apés transcorrer o tempo de resfriamento, as pégi@sn
retiradas do equipamento, secadas com um pangattfal para se retirar
0 excesso de agua. Depois desta operacéo, a nagssgadfoi novamente
aferida.

4.4.2 Procedimento Para Teste de Absorcéo de Aguaiha ASTM

Da mesma forma que o procedimento de acordo coorraan
ISO 10545, foram analisadas 5 pecas para cadacéondie teste.
Diferentemente da norma I1SO 10545 em que as pdégadestadas
inteiras, na norma ASTM as pecas séo cortadas mendbes variadas
de acordo com o tamanho original da peca.

Como as amostras testadas sdo de tamanho 45 x 45 pecas
foram cortadas em uma porcgédo de 20,5 x 20,5 cnmdeamto aleatério
da peca, conforme figura 23:

Figura 23 — Corte da amostra

Pedago de i
20,5cmx 20,5 cm i

Fonte: ASTM, 2009

Em seguida do corte, as pecas foram secas em gsufiao
minimo 24h, apos esse procedimento se deixouaesi® temperatura
ambiente. Apds resfriamento se aferiu a massadie meca em balanca
de 0,01 g de precisdo. Colocou-se entdo as pechsalraente, sem
contato entre si, dentro de agua contida no apapdha absorcéo, de
forma que a capa de agua acima e abaixo das petaslef
aproximadamente 5 cm. A agua foi aquecida até licéble mantidas as
pecas no banho durante 5h conforme procedimenteciéispdo pela
norma ASTM C737 e posteriormente se resfriou aapetravés da
circulacdo de agua até que se atingiu a temperamoipéente, este ponto
foi considerado o ponto central, também foram aatdos nos ensaios
tempos diferenciados de fervura e resfriamentoaroméd planejamento
estatistico.
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A seguir as pecas foram secas com um pano de algoda
retirou o excesso de agua da superficie das ammoltraassa da peca foi
entdo novamente aferida.

4.4.3 Procedimento de Absorcéo de Agua a Vacuo 1853

Assim como os demais procedimentos de absorcdogda a
foram ensaiadas 5 amostras para cada planejamstatistico, sendo
como ponto central o especificado pela norma. Aspéram cortadas
em dimensdes de 20 x 20 cm conforme figura 24 ssexceestufa por 24
horas e apds foram resfriadas até temperatura arebg@ara que sua
massa possa entéo ser aferida em balanca com @¢dfirgcisao.

Figura 24 — Corte de pecas de
tamanho maior que 20 cm

¥ R |

]

X
Dem=x=60cm 30em=<y<60cm a=20cm

Fonte: 1ISO, 2016

Apés afericdo da massa, colocou-se as amostraipiente de
pressdo verticalmente mantendo espagos entre egda Ipiciou-se o
ciclo de vacuo até chegar em 10,0kPa a partir eisspo atmosférica, e
assim que o sistema atingiu nivel de vacuo desejadoteve-se durante
30 minutos conforme especificagdo de norma.

Para vacuo de 10,0kPa, evacuou-se 91kPa do equiftarpara
a pressao de 6kPa foi evacuado 95kPa e para 4&k&ajou-se 61kPa,
devido a pressdo média ao nivel do mar ser de 2DkRa.

No final do ciclo do vacuo, abriu-se a valvula quermite a
entrada de 4gua ainda com o sistema sob vacuo.aspmostras serem
completamente submersas, o vacuo foi suspendidoaeastras foram
mantidas submersas por 15 minutos.
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Entretanto foram realizados testes alternando nova® tempo
de permanéncia de 4gua no mesmo conforme plandjarmastatistico.
Apés esse procedimento as pecas foram secas cand@atgodao e sua
massa foi aferida novamente.

4.4.4 Procedimento Absortividade

Além do planejamento estatistico, foi analisadonsa® de
absortividade, que tem como objetivo verificar anportamento da
absorcéo da placa cerédmica ao longo do tempo. K&t &ma norma
especifica para esse tipo de ensaio. Apds aplicagdanejamento
estatistico foram colocadas as amostras novantaetsas na agua e ao
longo do tempo se efetuou a pesagem das placeslc@o foi realizado
de acordo com a equacéo 18:

me—my

Abs = 2100 (18)

mq

Onde:

Abs = absor¢éo de agua, (%);

m; = massa ao longo do tempo, (g);
my = massa inicial, (g).

4.5 CARACTERIZACAO QUIMICA E FISICA
Para caracterizagao fisico-quimica, utilizou-se:
4.5.1 Espectrometria de fluorescéncia de raios X FX)

Utilizou-se espectrémetro de raios X por dispersd®
comprimento de onda — OXFORD - Instruments X-Supr&@00, do
Laboratério de Desenvolvimento e Caracterizagdo Migeriais e
Matérias-primas (DETEC/Eliane Revestimentos Cerésicocal do
Sul).

A preparagcdo das amostras difere quanto a clasgiic da
amostra, que pode ser uma “Matéria Prima Plastiod'Matéria Prima
N&o Plastica”.

Para Matéria Prima Plastica moer as amostras emmhmoi
periquito até obter um residuo de moagem entre 2,8% na malha 325
mesh. ApGs secar a barbotina em estufa a 125%bteEpeso constante,
triturar a barbotina seca moida conforme com oliaudo rolo ou
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triturador de martelos, moinho gira-jarro ou almizfae pistilo e
umidificar a amostra com 7% de agua. Do materiadificado, pesar
12g com a balanca de incremento digital de no nuiifdlg e prensar os
corpos de prova em formato cilindrico com 40 mndidenetro e uma
pressédo especifica de 800kgf/cm2. Secar os cogpsada em estufa a
125°C até obter peso constante.

Para Matéria Prima N&o Plastica, moer as amostnasi@nho
periquito até obter um residuo de moagem entre 2,8% na malha 325
mesh. Apds secar a barbotina em estufa a 125%b#eEpeso constante.
Triturar a barbotina seca moida conforme com oliaugb rolo ou
triturador de martelos, moinho gira-jarro ou almiafee pistilo. Do
material seco e triturado, pesar 12g com a baldagacremento digital
de no minimo 0,01g. Pesar 2g de Cera Wax com ¢i@dribalanca com
incremento digital de no minimo 0,01g. Adicion&@era Wax ao material
a ser analisado e com o auxilio de um saco plastiomgeneizar os dois
materiais até que nédo sejam mais visiveis graosrdee prensar 0s corpos
de prova em formato cilindrico com 40 mm de diametuma pressao
especifica de 800kgf/cmz.

4.5.2 Difratometria de raios X (DRX)

Realizou-se a retirada da parte esmaltada mecagitane
posteriormente moeu-se o0 substrato com gral d@est passarem em
peneira de 200 mesh (0,074mm).

Os ensaios foram realizados utilizando-se um déifnatro de
raios X (marca Shimadzu, modelo XRD-6000), gonidmetheta,
radiacio ke com tubo de cobre de comprimento de olaé 1,5406 A
pertencente ao IDT/UNESC. O passo realizado ndiseséoi de 2°/min.
O range de medida foi de 10 a 80°, com 30 kV d&agem e 30 mA de
corrente elétrica.

4.5.3 Anélise Microestrutural

A andlise microestrutural dos corpos de prova cie@sn
investigados foi efetuada por microscopia elet@die varredura — MEV,
utilizando-se um equipamento Zeiss EVO-MA10 perete ao
IDT/UNESC. As amostras utilizadas para a avaliaigitamanho de grédo
foram cortadas em equipamento da marca Buehlerelsb®®0, lixadas
sequencialmente com lixas de grana 320, 400, 561200 mesh, e
polidas com pasta de alumina. Em seguida, as smdsttam deixadas



91

em ultrassom (Branson 1800) por 10 min, e submetd#aque quimico
em &cido fluoridrico diluido 2% em volume, por 26 gecobertas com
ouro. O objetivo deste teste, utilizando-se imagdasmicroscopia
eletrbnica de varredura, foi verificar a presengaamponentes classicos
na microestrutura de porcelanatos.

4.5.4 Densidade aparente por empuxo com agua

O procedimento para obtencdo da densidade apafente
executado com corpos-de-prova de 3 x 3 cm. Foratades 9 pedagos
por pecas, conforme ilustra a figura 25. ApoOs 2#bstufa as pecas foram
resfriadas até temperatura ambiente, foram enmtfagrimeabilizadas por
meio de um impermeabilizante orgéanico, que foi spoo meio de
exaustdo, e entdo pesadas na balanca Tepron, niddeto4100, para
determinacado do peso da amostra segadepois de pesadas as amostras
foram colocadas em recipiente com agua, mergulhpalas se obter a
segunda medida de massa)(Pois a densidade com uso de agua segue
0 principio de Arquimedes.

O valor da densidade foi obtido utilizando-se aagdo 19:

P.
Dap = Pl_—le “dy20
(19)
Onde:
Dap= densidade aparente (g/cmd);
P;= massa do corpo (g);
P,= massa do corpo submerso (g);

dy.0= densidade da agua na temperatura do ensaio Jg/cm3

Figura 25 — Mapeamento dos
corpos de prova do ensaio de
densidade aparente

Fonte: Autor
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45,5 Determinacdo da absorcdo de agua por meio densaio
modificado de picnometria a gas Hélio

O ensaio de picnometria a gas hélio, realizado quipamento
da marca Quantachrome, modelo Ultrapyc 1200e, @mlificado para
permitir a determinacéo da absorcao de a8éws(f,). Posteriormente, 0s
valores calculados por este método foram empregaatascomparagéo
com os valores de absorcdo de 4gua determinadaadse@s normas
existentes.

Primeiramente foi medido o volume de por¥s.by de cada
peca (aliquota) testada. Uma aliquota de cada mamaost formato
aproximado de 13 x 20 mm foi coletada e seca emfieedé laboratério a
110 +2°C por 4 h. Entdo cada aliquota foi submetida a@iende
picnometria a gas hélio, obtendo-se os valoresotiene real Viea) da
peca testada (aliquota), fornecidos pelo equipaménés medidas para
cada aliquota de cada amostra foram realizadas.sé&guida, cada
aliquota foi impermeabilizada com oleofugante ergameem agua,
usando-se o Principio de Arquimedes, em uma bahigaadzu modelo
AUY 220. O dispositivo empregado € o mesmo usadoa pa
determinacédo da densidade aparente. O volume apalerada aliquota
(volume de &gua deslocaddsparents €m cni) foi obtido por meio da
equacgao 20:

empuxo

Vaparente = (20)

dégua

Onde empuxoé a massa da peca submersa em agua (Bj.£€ a
densidade da agua na temperatura de realizacawsdim ¢g/crd). Cinco
medidas para cada aliquota de cada amostra foedizadas.

O volume de porosWores foi calculado por meio da diferenca entre
Vaparente€ Vreal :cONforme equacgéao 21:

Vporos = Vaparente — Viear (21)

Entéo, a absorcao de agueieio), a partir do ensaio de picnometria a
gas hélio modificado, foi calculada por meio daae@go 22:
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Al gy = o™ Zigua 10 (22)

Maliquota

4.5 EQUACIONAMENTO DO MODELO

As seguintes equacgles para as concentracfesiéscrevem o
transporte de solutos num meio poroso saturadéwedara o caso mais
geral, quando o espaco poroso € preenchido coquidldi, levando em
consideracado o ar imével presente nos poros:

%(Gci) +%(prP,i) + %(avcai) +u- VCi =V- [(DD,i + De‘i)VCi] +
R; + S; (23)

No lado esquerdo da Equagdo 23, os trés primegosos
correspondem ao acumulo de espécies dentro dasligsiela, solido e
gas, enquanto que o Ultimo termo descreve a coaveatmyvido ao campo
de velocidade. Conveccdo neste caso é desprepivisl, os efeitos
convectivos sdo pequenos.

Onde:
¢;: concentracdo de espécies i no liquido;

cp,i: quantidade adsorvida nas particulas solidas;
cg,i: concentragdo de espécies i na fase gasosa.

A equacdo do transporte de balanco de massa atavéio
poroso utiliza a porosidadep), a fracdo do volume do liquid@)(
densidade do solido drenagp= (1 — £p)p, e a densidadefase solida.

Para meio poroso saturado, a fracdo de volumejdiedig é igual
a porosidadep, mas para meios porosos parcialmente saturadess, el
estdo relacionados pela saturacdo cmosep. A fracdo de volume de
gas resultantedv = ep — 0 = (1 — s)ep.

No lado direito da Equacdo 25, o primeiro termaodtiz a
propagacao de espécies devido a mistura mecéaeitectimo a partir de
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difuséo e volatilizagédo para a fase gasosa. O téndenotad®,, (n?/s)
e a difusdo efetiva pdr, (m?s).

Os dois Ultimos termos no lado direito da Equa¢idescrevem a
producdo ou o consumo das espédigd;uma expressao da velocidade
de reacao que pode ser responsavel por reaciegidio] sélido, ou fase
gasosa, §; € um termo arbitrario, por exemplo, devido a uorad de
fluxo de fluido.

A fim de resolver a concentracao do soluto de éspag, a massa
de soluto sorvido no solidg;, | e dissolvido na fase gasosa GC, que séo
assumidos como fungbes de Expandindo os termos dependentes do
tempo, tem-se a equacao 24:

(961) + (prPl) + (aVCGl)

dc; a0
= (9 + pka,i + ava‘i)a_Ct‘:l + (1 - kG,i)Cia_

e
- (pPCP,L' - kG,iCi) E

(24)

dcy; . L ~
Onde kp; = C’”/ao € a isotéermica de adsorcdo kg ; =
l

9¢q,i dc: € a volatilizacdo linear. A equacédo 25 pode estioescrita
l

como:

(9 +pkal +aVkGl) aCl+ (1 kGl)Cla (pPCPl kGlCl)_+u

Ve, =V-[(Dp + De)Vcll +R;+S; (25)
4.5.1 Meio Poroso Saturado

No caso do transporte em um meio poroso satukhdogpe a
equacao 26 rege o fenbmeno:
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(ep + pbkpli)% + (cl- - ppcp_l-)aaitp +u-V¢g =V- [(DDJ’ +
BTF,iDF,i)VCi] + Ri + Si (26)

4.5.2 Fluxo

Este pode ser usado para especificar o fluxo ttgakspécies
através de uma fronteira. Ondig € uma expresséo de fluxo especificado
pelo usuério arbitrario (mol/(mz2.s)).

Quando difusdo € o Unico mecanismo de transpoesepte, a
condicéo de fluxo é estendida para incluir um tedadransferéncia de
massa para descrever fluxo em um ambiente envelveainforme
equacao 27:

—n - (—=DVc) = Ny + k. (cp, — ) (27)

Ondek,. é um coeficiente de transferéncia de massa (e¥g¥
a concentragdo (mol/m3) nos arredores do sistemdelado (a
concentracdo em massa). O coeficiente de transfer@ée massa (a
especificar) muitas vezes é dado pela teoria dadanmite.

4.5.3 Condi¢éo de Parede (Auséncia de Fluxo)

Esta é a condi¢do de contorno padrao nos limitesieses. Ela
representa limites onde ndo ha fluxos de massadeateo ou para fora
dos limites. Assim, o fluxo total é zero.

Na figura 26, tem-se a representacdo das facesndpraduto
ceramico por onde ocorre a absor¢éo de agua:

Figura 26 — Representagéo da base e esmalte cerdmpeca
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—n - (cu — DVc — zu,,FcV@) = 0

Ar sai
—n-(=DVc) = N, +k,(c, — ) / > Arsa
o Agua entra

I
—n-(—DVc) =Ny + k_ (¢, —¢c)

Fonte: Autor

Para realizar a solucio das equacgfes acima dsdoiitailizado
0 método de elementos finitos por meio de um soéwamercial.

4.5.4 Transferéncia de calor em meios porosos

A transferéncia de calor em meios porosos é usadaegpecificar
as propriedades térmicas de uma matriz porosansferéncia de calor
no modelo em meios porosos utiliza a seguinte gedsequacdo do
calor, equacéo 28 e 29, para modelar a transferéectalor em fluidos:

T
(pCp)effE+pCpu'VT+V-q=Q (28)

q=—kerfVT (29)
Com as seguintes propriedades dos materiais:

p: densidade do fluido;

C,: capacidade calorifica do fluido a uma pressaotaates

(pCp)e = capacidade calorifica efetiva volumétrica a pressistante;

k.sr: condutividade térmica efetiva (um escalar ou umsderse a
condutividade térmica é anisotrdpica);

q: condutividade do fluxo de calor;
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u: campo de velocidade de fluido € uma expresséd@ieaau o campo
de velocidade a partir de uma interface de fluxfiidéo. O “u” deve ser
interpretado como a velocidade de Darcy, que ¥seda fluxo de volume
por unidade de area em corte transversal. A veddeidinear média (a
velocidade dentro dos poros) pode ser calculadao cBin= U/éL'
ondedl é a fragdo do volume do fluido, ou de forma edeive a
porosidade;

Q: fonte de calor. Podem ser adicionadas uma ou Vimdes de calor
com caracteristicas fisicas distintas.

A condutividade térmica efetiva do sistema de sdlido k.,
expressa ha equacgdo 30, esta relacionada com atieaatie dokp
sélido e a condutividade do fluidb, e depende de um modo complexo
sobre a geometria do meio de:

kepy = Opky + 0,k (30)

A capacidade térmica eficaz do sistema de fluidinle@ dada
pela equacéo 31.:

(Pcp)eff = 0pppCpp + 0.pCy (31)

Onde#, indica a fracdo do volume de material sélido, al gsta
relacionado com a fracdo de volume do liquid¢ou porosidade), dada
peca equagdo 32:

Para um problema de estado estavel a temperatonaunda com
0 tempo, e o primeiro termo do lado esquerdo dag@u31 desaparece.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados deste trabalho sdo apresentadoxwgidtis nos
itens subsequentes.

5.1 ANALISE QUIMICA

A tabela 8 mostra os resultados de analise quidsisaamostras
investigadas:

Tabela 8. Analise quimica das amostras investig@dasm peso).

. Produtos
Elementos Quimicos A B c

SIO, 68,6 68,5 68,9

AL203 204 20,0 19,6
TiO2 0,5 05 05
FexO3 24 24 24
CaO 2,0 21 21
MgO 16 1,7 19
NaO 16 1,7 14
K20 25 25 2,6
ZnO 0,0 0,1 01
ZrO; 04 04 04
BaO 0,2 0,3 0,3

Fonte: Autor

De Acordo com Zaneli et al. (2011), porcelanat@dmosto por
uma fase vitrea em que os minerais residuais (uareldspato) e fases
recém-formadas (mulita) estdo dispersas. Corpos pdeelanato
consistem de uma mistura de argilas, por vezedntattldspatos,
principalmente feldspato de Sédio e de Potassartzm (areia de silica)
e, frequentemente, outros componentes, por exengmentos,
opacificantes, talco, vidros e vitro-ceramica etafj em varias
gquantidades. Formulacbes tipicas, contendo compeseplasticos
(argilas) 30-40%, 45-55% fluxantes (feldspatos Meaes, talco) e 5-20%
formador de rede (quartzo).
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De acordo com Zaneli et al. (2011), mais de 95%tadia a
composicao do porcelanato consiste em silica, alynsodio e Potassio;
por conseguinte, este conjunto de elementos podxpeesso, do ponto
de vista quimico, no sistema Si8l,03-NaO-K;0.

As matérias-primas basicas utilizadas na composiga@rodutos
analisados séo argila, feldspato potassico (K8Ig) albita (NaAISiOs)

e talco (MgSisO10(OH)2). Nesse grupo, as trés ultimas tém a funcéo de
conferir fundéncia a massa, permitindo a formagitade vitrea que ira
preencher os poros da peca durante a queima eqeemsemente reduzir

a absor¢éo de agua do produto.

Dentre essas matérias-primas o talco é considevafimdente
mais enérgico, pois ele aporta a massa o Oxidcagmésio, que durante
a queima ira formar pontos eutéticos com o Oxideadassio, proveniente
dos feldspatos, e o 6xido de sédio, provenienteattatas, reduzindo a
temperatura de inicio da formacao da fase vittaanbém a viscosidade
dessa fase.

Observando os resultados da analise quimica apaessnna
tabela 9, pode-se perceber que os mesmos evidengciantidades de
oxidos muito similares. O maior desvio evidencigdo do 6xido de
magnésio que apresenta maior valor no produto iasto o 6xido de
sédio € menor. O resultado indica que o produtce@ida apresentar
maior formacao de fase vitrea em comparacéo adsiijomA e B, desde
que produzidos dentro das mesmas condi¢Oes de @ueim

5.2 DIFRAGAO DE RAIOS X

Conforme pode ser observado na figura 26, as &i&egJCPDS 46-
1045), AbOs (JCPDS 46-1212) e CaAi0g.4H0O (JCPDS 20-0452)
estdo presentes nas trés amostras. Existe aimdkcativo de formacgéo
de fase vitrea. Pela andlise da figura 28, ndos8iyal se verificar a
presenca de qualquer fase que pudesse alterarrda substancial as
condi¢cdes das placas para absorcdo de agua.
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Figura 27 — Gréficos de Difracdo de Raios X

1- 8i0,
800 1 2-ALO,
700 4 3-Catl 8,
500 4 Produto A

S)

Intensidade (CP

Fonte: Autor
5.1 ABSORCAO DE AGUA

5.1.1 Método ISO

As figuras 28, 29 e 30 sao referentes aos tes#diga@os pela
norma ISO 10545-3, conforme planejamento fatoriascdto
anteriormente, pelo método de fervura.

De acordo com a figura 28, que representa o coaperito de
absorcdo de agua em funcdo do tempo de resfriarsemtionersdo de
agua com o tempo de fervura de 1 h, é possiveharsgue apds 2 h de
resfriamento os produtos A, B e C apresentaranitagles de absorcao
de agua abaixo do especificado pela norma NBR 18488 13006, que
determina valores inferiores a 0,5%. J& para o d¢ethepresfriamento de
24 h, o produto C apresenta absorcao de agua @&c0#&cima do
especificado pelas normas que € de 0,5%.
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Figura 28 — Gréfico de 1 hora de fervura — MetogialdSO
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Fonte: Autor

Figura 29 — Gréfico de 2 horas de fervura — Metogial ISO

3,00

I Produto A
[ Produto B
2,50 [ Produto C

2,79

1,50
1,25

1,00

Absorcdo de Agua (%)

0,79

0,5

0,25
0,00

4

Fonte: Autor Tempo de Imersé&o (h)

A figura 29, representa o método especificado pefaa ISO
10545-3, que expressa a absorcdo de agua em falocdempo de
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resfriamento em imersdo de agua com o tempo dertede 2 h. Os
produtos A, B e C apresentaram resultados abaix@sgecificado pela
norma €0,5%).

Figura 30 — Gréfico de 5 horas de fervura — Metogial ISO
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' [ Produto B

2,50 1 Produto C
2,25

S 200

©

S 1,79

()]}

<

o 150

©

S 129

=

S 109

Q

< 0,79
05 ——
0,00 > o L

Tempo de Imerséao (h) )
Fonte: Autor

A figura 30 representa o comportamento de absatg@gua em
funcdo do tempo de resfriamento em imersdo de éguao tempo de
fervura de 5 h. Neste gréfico é possivel observer o0 tempo de
resfriamento de 2 h, os produtos A, B e C apresmmteesultados abaixo
do especificado pela norma, porém para o tempesfgamento de 24 h
o0 produto C apresentou valor de absorcéo de agma do determinado
pela norma (0,57%).

Comparando-se as figuras 28 e 30, o produto C em@s
resultados fora da norma de absorcao de agua parampo de 24 h de
resfriamento. Constatou-se que a diferenca derizdei1 h e de 5 h ndo
teve uma interferéncia significativa, pois com wmpo de fervura de 5
h, o produto C apresentou 0,57%, porém para o mdsmpo de
resfriamento alterando a fervura para 1 h, apresatisorcdo de agua de
0,67%, comprovando que o tempo de fervura ndo &ar fjlue mais
influencia na absor¢do de agua. E possivel afitar@mbém perante a
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figura 28 e 30 que quanto maior o tempo de residm maior € a
absorcdo de agua para os trés produtos (A, B e C).

Através do tratamento estatistico dos dados, enimigrvalo de
confiancga estabelecido de 95%, portantgual a 0,05, torna-se possivel
avaliar quais dos fatores testados influencianoded mais significativa
na absorcdo de agua do produto.

Tabela 9. Analise de Variancia (ANOVA) aplicandovatores de
absorcéo de 4gua no produto A com relacéo ao tempervura (h) e
com o tempo de resfriamento (h)

Desvio padrdc Df MS  Teste F Teste P
(1) Tempo de patamar de fervura (h)  0,001496 1 0,09§14384280 0,128518

(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,010563 1 0,010563 30%9,011610

1 por2 0,000052 1 0,000052 0,14968 0,724656
Erro 0,001034 3 0,000345

Desvio Padréo Total 0,014989 6

o=0,05 R2=0,93104
Fonte: Autor

A tabela 9 demonstra o tratamento estatistico pameduto A
testado pela metodologia da ISO pelo método derf@rCom as andlises,
€ possivel afirmar que apenas o tempo de resfri@npassui influéncia
significativa, com um nivel de confianca de 95%, nesultado de
absorcdo de agua. Nem o tempo de fervura e nemareesneracao entre
tempo de fervura e de resfriamento tendem a imtesignificativamente
nos valores de absorcao de dgua do produto.

Tabela 10. Efeitos estimados dos fatores sobre@edn de agua -
Produto A

) -95% 95%
Efeito . ) - )
Limite de confianga Limite de confianga
(1) Tempo de patamar de fervura (n)  0,037241 -0,01963 0,094112
(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,092173 0,039197 04951
1 por 2 -0,007003 -0,064611 0,050605

Fonte: Autor

Na tabela 10 é possivel reafirmar que apenas o otetiep
resfriamento € significativo com um nivel de conia de 95%.
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Tabela 11. Andlise de Variancia (ANOVA) aplicandovalores de
absorcéo de agua no produto B com relacdo ao tdmfervura (h) e
com o tempo de resfriamento (h)

Desvio Padrdo Df MS Teste F  Teste P
(1) Tempo de patamar de fervura (h) 0,005493 1 0,@054978,4786 0,000468

(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,019440 1 0,019440 986,5 0,000071

1 por 2 0,000300 1 0,000300 15,2335 0,029861
Erro 0,000059 3 0,000020

Desvio Padrao Total 0,030070 6

a=0,05 R2=0,99803
Fonte: Autor

Na analise da tabela 11, para o produto B, poddisear que
com um nivel de 95% de confianga, a absorcéo de égofluenciada
pelo tempo de patamar de fervura, pelo tempo deamento e pela
interacdo entre estes dois fatores.

Tabela 12. Efeitos estimados dos fatores sobre@ein de agua -
Produto B

. -95% 95%
Efeito o o
Limite de confianca Limite de confianca
(1) Tempo de Patamar de Fervura (h) 0,071355 0,057747 0,084963
(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,125041 0,112365 01377
1 por 2 -0,016905 -0,030689 -0,003121

Fonte: Autor

Novamente foi possivel demonstrar na tabela 12, pgwa o
produto B a interacdo e os fatores individuaisugrficiam no percentual
da absorcao de agua.

Atabela 13 demonstra a andlise estatistica dtupsdC, que com
um nivel de 95% de confianca é possivel afirmarai@mpo de patamar
de fervura, o tempo de resfriamento e a interagéoe eambos néo
interfere significativamente no percentual de affmde agua.
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Tabela 13. Andlise de Variancia (ANOVA) aplicandovalores de
absorcéo de dgua no produto C com relagéo ao tdenfavvura (h) e
com o tempo de resfriamento (h)

Desvio Padrdo Df MS Teste F  Teste P
(1) Tempo de patamar de fervura (h) 0,012075 1 0,B1201,457768 0,313795

(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,078017 1 0,078017 6288 0,054606

1 por 2 0,000267 1 0,000267 0,032252 0,868921
Erro 0,024850 3 0,008283

Desvio Padrao Total 0,109820 6

a=0,05 R2=0,77372
Fonte: Autor

De acordo com a tabela 13, é possivel afirmar gteenpo de
resfriamento influencia nos valores de absor¢&agde.

Tabela 14. Efeitos estimados dos fatores sobre@gin de adgua -
Produto C

) -95% 95%
Efeito o o
Limite de confianga Limite de confianga
(1) Tempo de Patamar de Fervura (h) -0,105794 -(53846 0,173061
(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,250493 -0,009261 410
1 por 2 -0,015940 -0,298407 0,266527

Fonte: Autor

Assim como na tabela 13, na tabela 14 é posdivelaa que, 0
tempo de resfriamento est4 influenciando nos valdeeabsorcéo de dgua
obtidos.

Como foi possivel verificar que o tempo de imemsd®produtos
A, B e C estavam influenciando na absor¢cdo de d@gmao maior
significancia, definiu-se verificar se estas anasstque haviam sido
ensaiadas pelo planejamento fatorial estavam shsiraentdo se
continuou com a pesagem para verificar o comportmeestas
amostras.

Avaliando-se a figura 31, pode-se observar a vamiada
absorcéo de agua em relacdo ao tempo de imerdé&anaio o método
de fervura por 1 h. Na figura 28 se verifica quaaite o produto C, apds
24 h de resfriamento ndo estava dentro da espegificda norma de
absorcao de agua, mas é possivel verificar coguaafi3l que o tempo
de imersdo nos trés produtos A, B e C apresentaedones fora do
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declarado pela norma. Assim como na figura 28pdyto A apresentou
menor absorcdo de 4gua e o produto B apresentorgébsie agua entre
0s produtos A e C até sua saturacao.

Figura 31 - Grafico do comportamento da absor¢&gda ao longo do
tempo e resfriamento para 1 h de fervura — MetaialtsO
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Figura 32 — Gréfico do comportamento da absor¢c&mgda ao longo do

tempo e resfriamento para 2 horas de fervura —détgia ISO
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Para a figura 32, que apresenta a absorcéo deedguelacio ao
tempo de resfriamento para o tempo de fervura de 2onforme
procedimento da norma, todos os produtos apresemtanlores de
acordo com o especificado pela norma, porém quasdas foram
continuamente imersas em agua, apresentaram valoirea de 0,5%
com o tempo, e consequentemente tiveram o aumentbsbrcdo de
agua.

Figura 33 — Gréfico de representa¢do aproximada daoras de
fervura — Metodologia ISO
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Na figura 33 sdo mostrados os dados com interrupggmnto
em que ja se obtinha uma diminuigc&o na inclinaghoulva de absorcao
de &gua para melhor avaliagdo da curva. Nesta;g@dbservar melhor
0 acréscimo da absorgao de agua com o tempo. @bsetambém que
nao ha uma saturacdo nas amostras, mas que adabsger@gua esta
aumentando em uma propor¢cdo menor que o Vvaloraingor um
determinado tempo.
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Figura 34 — Gréfico do comportamento da absor¢c&mgda ao longo do
tempo e resfriamento para 5 horas de fervura —détgia ISO
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Avaliando-se o grafico 34, pode-se observar a ghsode agua
com tempo de imers&o na agua e com fervura d& pbssivel observar
gue no grafico 30 somente o produto C com 24 hed&iamento néo
estava dentro da especificacdo da norma, mas é&@logificar que com
0 tempo de imerséo, os trés produtos A, B e C aptasm valores fora
do especificado pela norma. Assim como no grafépo@produto A
apresentou menor absor¢éo de agua e o produt@Besmpou absorcao de
agua intermediéria entre os produtos A e C.

Diante destes resultados, é possivel afirmar cqg@portamento
de todos os produtos sdo mais sensiveis ao temjpeedsdo do que ao
tempo de fervura.

5.1.1 Método ASTM
As figuras 35, 36 e 37 mostram os valores de aBeate agua em

funcdo do tempo de resfriamento, de acordo comraaxdSTM pelo
método de fervura.
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Figura 35 — Grafico de 2 horas de fervura — Mdtugla ASTM
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De acordo com a figura 35, para o tempo de ferder@ h, é
possivel observar que nos tempos de resfriamert@del h, os produtos
A e B apresentam resultados abaixo do especifipaldonorma, porém o
produto C apresentou absor¢éo de 4gua acima daradelpela norma.
E possivel também perceber que o erro no prodiéterDito maior que
nos produtos A e B, devido a diferenca de absadeddgua encontrada
no mesmo produto.

Conforme mostrado na figura 36, que representa tbdoé
especificado pela norma ASTM, para o tempo de 84ia fervura de 5
h, o produto C apresentou resultado acima do deldapela norma,
enquanto que os produtos A e B apresentaram rdssltdentro do
mencionado pela norma. Comparativamente a um mesmpo de
fervura e resfriamento, apesar das diferencas astrermas ISO com
peca inteira e ASTM com peca cortada, somente @upscC continuou
com o valor fora da norma. Esta diferenca entiguad 30 no produto C
apresentando 0,57% de absorcdo de 4gua com a 8fapresentando
1,40%, deve-se ao fato das pecas serem cortadagjeemcorte lateral
permite a penetracao (absor¢do) maior de agualetardevido ao fato
do desvio padrédo entre 0s pesos das pecas apresentaiores variacdoes
entre as amostras testadas.
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Figura 36 — Gréfico de 5 horas de fervura — Metogial ASTM
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Figura 37 — Gréfico de 8 horas de fervura — Metogial ASTM
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De acordo com a figura 37, que representa o coamperito de
absorcdo de agua em funcdo do tempo de resfriareemtionersdo de
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agua com o tempo de fervura de 8 h, € possiveharsgue nos tempos
de resfriamento de 4 e 44 h, os produtos A e Bsaptam valores abaixo
do especificado pela horma, porém o produto C aptes absor¢céo de
&gua acima do declarado pela norma. E possiveétangierceber que o
erro no produto C € muito maior que nos produtos B, devido a
diferenca de absorcdo de dgua encontrada entrecas peste produto.
Para um mesmo resfriamento de 44 h com 2 h der&ereuproduto C
apresentou 1,51%, e para 8 h de fervura apresg&r84% de absorcéo de
agua.

Tabela 15. Andlise de Variancia (ANOVA) aplicandovalores de %
de absor¢éo de 4gua no produto A com relagdo gmtdmfervura (h) e
com o tempo de resfriamento (h)

Desvio padrd« Df MS  Teste F Teste P
(1) Tempo de patamar de fervura (h)  0,000292 1 0,ad0@27087 0,638717

(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,014639 1 0,014639 10356,034698

1 por 2 0,000037 1 0,000037 0,03464 0,864232
Erro 0,003239 3 0,001080

Desvio Padrao Total 0,018207 6

a = 0,05 R?= 0,82213
Fonte: Autor

A tabela 15 mostra o teste estatistico realizato @ produto A
utilizando o método de ensaio de acordo com a n&8EM. Assim
como observado na andlise do produto A testado mpétodo ISO, o
tempo de resfriamento interfere de forma signifigaha absorcéo de
agua dos produtos, enquanto o tempo de fervuranter@acao entre o
tempo de patamar de fervura e resfriamento nagtande significancia.

Tabela 16. Efeitos estimados dos fatores sobre@gin de adgua -
Produto A

. -95% 95%
Efeito . ) . )
Limite de confianga Limite de confianca
(1) Tempo de patamar de fervura (h)  0,017100 -0,08746 0,121663
(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,120991 0,016428 02255
1 por2 -0,006115 -0,110678 0,098448

Fonte: Autor
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Mais uma vez é possivel afirmar que apenas o tedgo
resfriamento tem influéncia no percentual de alf&prde agua do
produto.

Tabela 17. Andlise de Variancia (ANOVA) aplicandovalores de
absorcéo de agua no produto B com relacdo ao tdmfervura (h) e
com o tempo de resfriamento (h)

Desvio Padrdo Df MS Teste F  Teste P
(1) Tempo de patamar de fervura (h) 0,006293 1 0,@62%81,0951 0,011384

(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,079091 1 0,079091  39%0,8 0,000283

1 por 2 0,014012 1 0,014012 69,2399 0,003638
Erro 0,000607 3 0,000202

Desvio Padrao Total 0,100002 6

a=0,05 R2=0,99393
Fonte: Autor

A tabela 17 demonstra que o tempo de patamar darégro
tempo de resfriamento e a interacdo entre estese$ainfluenciam na
absorcéo de agua com um nivel de confianga de 95%.

Tabela 18. Efeitos estimados dos fatores sobre@gin de adgua -
Produto B

) -95% 95%
Efeito o L
Limite de confianga Limite de confianca
(1) Tempo de Patamar de Fervura (h) -0,079325 -0aR45 -0,034054
(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,281231 0,235959 O®65
1 por 2 -0,118371 -0,163643 -0,073099

Fonte: Autor

Na tabela 18 é possivel reafirmar que os fatorasirgeracéo
entre os mesmos influenciam na absorcdo de agpeodato.
A tabela 19 demonstra que a absorcéo de agua dotprGé pode
sofrer interferéncia tanto do tempo de resfriameptanto da interacéo
entre o tempo de resfriamento e tempo de fervura.
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Tabela 19. Andlise de Variancia (ANOVA) aplicandovalores de
absorcéo de dgua no produto C com relagéo ao tdenfavvura (h) e
com o tempo de resfriamento (h)

Desvio padrd« Df MS  Teste F Teste P
(1) Tempo de patamar de fervura (h)  0,002753 1 0,0®2035878 0,716948

(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,384044 1 0,384044 3214,018158

1 por 2 0,236293 1 0,236293 13,62615 0,034484
Erro 0,052023 3 0,017341

Desvio Padrao Total 0,675113 6

a = 0,05 R?= 0,92294
Fonte: Autor

Tabela 20 Efeitos estimados dos fatores sobre arglus de agua -
Produto C

. -95% 95%
Efeito . ) - )
Limite de confianga Limite de confianca
(1) Tempo de patamar de fervura (h)  0,052473 -0,36661 0,471556
(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,619713 0,200630 19887
1 por 2 -0,486100 -0,905182 -0,067017

Fonte: Autor

O mesmo pode ser observado na tabela 20, pois potel®
resfriamento e a interacdo entre tempo de pataengrdura e o tempo
de resfriamento influenciam na absorcéo de aguearideio transcorrer
do periodo de observacdo, percebeu-se que ndo baiieacdo da
amostra e, resolveu-se continuar com a pesagesatatécao.

Avaliando-se a figura 38, pode-se observar a aBeale agua
com o tempo de imersdo em agua e com fervura de@nfparando-se
com a figura 35, verifica-se que somente o pro@utiio estava dentro
da especificacdo da norma de absorcdo de agua pussivel verificar
com a figura 38 que o tempo de imersédo dos trédupe A, B e C
apresentaram valores fora do mencionado pela norma.

Assim como na figura 28, o produto A apresentou anen
absorcéo de 4gua e o produto B apresentou valer @produtos A e C
até sua saturacgao.
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Figura 38 — Gréfico do comportamento da absor¢c&mgda ao longo do
tempo e resfriamento para 2 horas de fervura —détgia ASTM
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A figura 39 expressa a absorcdo de agua em furg@entpbo de
resfriamento em imersdo de agua até saturacdo cbmdé fervura.
Conforme o gréfico 36, somente o produto C apresevdlor acima do
especificado pela norma. Os produtos A e B aprassnt resultados
dentro do determinado pela norma, porém, conforrfigusa 39, ao se
deixar o produto em imersédo, os trés produtos A&, ® apresentaram
resultados fora do especificado pela norma, istiveram saturacédo fora
da norma.

Figura 40 — Grafico de representacao aproximadafphoras de fervura
— Metodologia ASTM
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Na figura 40, que apresenta dados da figura 3%nparom
interrupcéo no ponto onde ja se obtinha uma prakide da saturacéo,
pode-se observar melhor o acréscimo no valor dargds de 4gua com
0 tempo. A saturacdo do produto C ocorreu em unpdemenor
comparativamente aos produtos A e B. Ao se compgarara figura 33,
0 produto C teve saturacdo mais rapida. Isto peddevido ao corte das
pecas, onde se faz com que 0 mesmo tenha a patesitiarta, fazendo
com que a saturacao ocorra de forma mais rapida.
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Figura 41 — Gréfico do comportamento da absor¢c&mgda ao longo do
tempo e resfriamento para 8 horas de fervura —détgia ASTM
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Fonte: Autor

No método ASTM, quando se analisa o comportamesitimdios
0s produtos A, B e C, pode-se perceber que a etéwpo de fervura é
menos sensivel que o tempo de resfriamento e estgiona maior
diferenca na absor¢éo de agua.

Os resultados obtidos até o presente momento apoqte
ocorreram diferencas significativas no ensaio dsoigdo entre os
produtos analisados e ainda conforme os métodbzadts para as
andlises.

5.1.2 Método a Vacuo

As figuras 42, 43 e 44, referem-se ao planejamattial da
norma ISO em estudo pelo método a vacuo.

De acordo com a figura 42, que representa o cdaipento de
absorcdo de agua em funcdo do tempo de resfriarsemtionersdo de
agua com o vacuo de 6 kPa, é possivel observangsigempos de
resfriamento de 5 e 30 min, o produto A apresergsultados abaixo do
especificado pela norma, porém os produtos B e€saptaram absorcao
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de agua acima do mencionado pela norma para o tdenpesfriamento
de 5 e 30 min. E possivel também perceber queoonerproduto C é
muito maior que nos produtos A e B, devido a difeeede absorgéo de
agua encontrada nas pecas deste produto.

Figura 42 — Gréfico de 6 kPa de pressédo — Metodoby acuo
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Figura 43 — Gréfico de 10 kPa de presséo — Metgdonb Vacuo
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A figura 43, que representa o método especificatfporma 1ISO
10545-3 a vacuo, expressa a absorcdo de 4gua efofdo tempo de
resfriamento em imersédo de 4gua com 10 kPa. O fmrédapresentou
resultado abaixo do especificado pela norma, eriquae os produtos B
e C apresentaram resultados fora do declaradmpsiza.

Figura 44 — Gréfico de 40 kPa de presséo — Metgdnk Vacuo
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De acordo com a figura 44, que representa o coaperito de
absorcdo de agua em funcdo do tempo de resfriareemtionersdo de
agua com o vacuo de 40 kPa, é possivel observanagiéempos de
resfriamento de 5 e 30 min, os produtos A e B a&ptasam resultados
abaixo do declarado pela norma, porém para o pddiom 30 min de
imerséo, a absor¢éo de agua ficou acima do esgalifipela norma.

Comparativamente, para um mesmo tempo de resfrianesm
agua, porém com pressoes diferentes, os valorabstecéo de agua do
gréfico 44 sdo menores do que os do grafico 42.
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Tabela 21. Andlise de Variancia (ANOVA) aplicandovalores de
absorcéo de agua no produto A com relacéo a prdsséicuo e com o
tempo de resfriamento (h)

Desvio padrd« Df MS  Teste F Teste P

(1) Press&o de VackPa 0,012531 1 0,012531 82,783IEMRE05

(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,001241 1 0,001241 8&@00,064385

1 por2 0,000087 1 0,000087 0,57386 0,503799
Erro 0,000454 3 0,000151

Desvio Padréo Total 0,013839 6

a=0,05R?=0,96719
Fonte: Autor

A tabela 21 representa a analise estatisticaadose$ pressdo e
tempo de resfriamento para o produto A no testéaa A andlise
comprova que a depressao de vacuo possui gramaniciet na absorcao
de agua do produto em questdo. Nesse caso o tempsfdamento ndo
influenciou de forma t&o significativa quanto nestés de fervura. O
tempo de resfriamento ndo teve influéncia tdowefefois com um tempo
relativamente reduzido j& se consegue impregnaiaria dos poros com
agua, uma vez que a depressao causada pela céameraud ja retirou
todo o ar retido na porosidade do produto, facilitaa entrada da 4gua.

Quanto maior for a depressado, maior sera a asa€ agua do
produto, jA que a depressao maior significa quemtpiantidade de ar
foi retirada da porosidade da peca.

Tabela 22. Efeitos estimados dos fatores sobre@gin de adgua -
Produto A

) -95% 95%
Efeito . ) -
Limite de confianga Limite de confianca
(1) Pressédo de Vac kPa -0,100366 -0,135471 -0,065260
(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,034995 -0,003896 @863
1 por 2 -0,009284 -0,048284 0,029717

Fonte: Autor

A tabela 22 demonstra que para a amostra A, aEepesssao
estd influenciando significativamente em um intknde confianca de
95%.
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Tabela 23. Andalise de Variancia (ANOVA) aplicands walores de
absorcéo de 4gua no produto B com relagédo a pressd@m o tempo de
resfriamento (h)

Desvio padrd« Df MS  Teste F Teste P

(1) Pressdo de Vac kPa 0,080777 1 0,080777 382,83RDZD2

(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,007207 1 0,007207 384%,009984

1 por2 0,000828 1 0,000828 3,92233 0,141990
Erro 0,000633 3 0,000211

Desvio Padréo Total 0,086416 6

a=0,05 R2=0,99268
Fonte: Autor

A tabela 23 mostra que tanto a pressdo quantanpotede
resfriamento influenciam na absorcao de 4gua ddupso Os mesmos
efeitos podem ser observados na tabela 25 conmita lile confianga de
95%.

Tabela 24. Efeitos estimados dos fatores sobresargdo de agua -
Produto B

) -95% 95%
Efeito . ) . )
Limite de confianga Limite de confiangca
(1) Presséo de Vac kPa -0,254821 -0,296268 -0,213374
(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,084321 0,038405 03802
1 por 2 -0,028655 -0,074701 0,017391

Fonte: Autor

Tabela 25. Andlise de Variancia (ANOVA) aplicandovalores de
absorcéo de dgua no produto C com relagéo a press#in o tempo de
resfriamento (h)
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Desvio padrd« Df MS  Teste F Teste P

(1) Presséo de Vac kPa 0,190541 1 0,190541 20,55420083

(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,019175 1 0,019175 2§66,245950

1 por2 0,003334 1 0,003334 0,35960 0,590995
Erro 0,027810 3 0,009270

Desvio Padrao Total 0,232844 6

a = 0,05 R2= 0,88056
Fonte: Autor

O produto C apresentou comportamento semelhargeodato A,
pois somente a pressdo de vacuo interfere de feigmificativa na
absorgéo do produto.

Tabela 26. Efeitos estimados dos fatores sobresargdo de agua -
Produto C

) -95% 95%
Efeito . ) o )
Limite de confian¢a Limite de confianca
(1) Pressao de Vac kPa -0,391369 -0,666092 -0,116645
(2) Tempo de Resfriamento (h) 0,137541 -0,166807 ®9a1
1 por 2 -0,057510 -0,362717 0,247697

Fonte: Autor

Com 95% de confianca, é possivel reafirmar quessfo interfere
na absorcédo de agua.

Como se pode observar, os produtos ensaiados pitmiona
fervura néo tiveram saturacdo dentro do intervaldednpo definido no
planejamento experimental executado, entdo seidesndtinuar com o
produto em imerséo e pesando com o passar do feanpwerificar se o
método a vacuo havia proporcionado saturacdo adoliims A, B e C.

Avaliando-se a figura 45, pode-se observar osrealale
absorcéo de agua com o tempo de imerséo em aguavécuo de 6 kPa;
comparando-se com a figura 42, verifica-se que stame produto A
estava dentro da especificacao da norma (0,5%sdeGHn de agua), mas
é possivel verificar com a figura 45 que quandmersdo continua, 0s
trés produtos A, B e C apresentaram valores fodedtarado pela norma.
Assim como na figura 42, o produto A apresentouanetsorcio de
agua que o produto B, apresentando este um valoomggie o produto
C até sua saturacéo.
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Figura 45 — Gréfico do comportamento da absor¢c&mgda ao longo do

tempo e resfriamento para 6 kPa de presséo — Metpd@ Vacuo
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Fonte: Autor

Figura 46 — Gréfico do comportamento da absor¢c&mgda ao longo do

tempo e resfriamento para 10 kPa de presséo — Metpd a Vacuo
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A figura 46 mostra a absor¢ao de 4gua com o terapmersao
em agua e com vacuo de 10 kPa. Comparando-se cligara 43,



124

verifica-se que somente o produto A estava derdregpecificacdo da
norma, mas € possivel verificar com a figura 46 agi&és produtos A,
B e C, continuando em imersdo, apresentaram valéyes do
mencionado pela norma. Assim como na figura 45,radyio A
apresentou menor absorcdo de agua que ao prodwgngBanto este
apresentou absorcdo de dgua menor que o produésUasaturacao.

Figura 47 — Grafico de representacao aproximadajakPa de

presséo — Metodologia a Vacuo I1SO
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Fonte: Autor

Na figura 47 sdo mostrados os dados da figura @@&npcom
interrupcéo no ponto onde ja se obtinha uma prakidé da saturagéo.
Pode-se observar melhor o acréscimo da absorcégudecom o tempo.
A saturacdo do produto C ocorreu em tempo menopamativamente
aos produtos A e B.

A figura 48 mostra os valores de absorcéo de aguaempo de
imersdo em agua e com vacuo de 40 kPa. Compararato-a figura 44,
verifica-se que os produtos A e B estavam dentresgeecificacdo da
norma, mas é possivel verificar na figura 48 gusbséinuar em imersao,
os trés produtos A, B e C devem apresentar vatteessorcdo de agua
fora do mencionado pela norma. Assim como na figéreo produto A
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apresentou menor absorcdo de agua que o produwjoeBpor sua vez
apresentou menor absorcdo de agua que o produéslasaturacao.

Figura 48 — Gréfico do comportamento da absorc&gdea ao longo do
tempo e resfriamento para 40 kPa de pressédo — Metpd a Vacuo
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Fonte: Autor

Analisando-se a tabela 27, pode-se verificar gaey ps métodos
investigados, a absorcdo de agua por fervura fam@uda especificacao
apenas para o produto C pelo método ASTM. Podesicar que pelo
método da fervura, os trés produtos ndo tiveranragdio com 5000 h
imersos em agua. Inicialmente, os métodos de faipelos métodos 1ISO
e ASTM apresentavam uma diferenca significativalskorcdo de agua
entre os trés produtos; isto certamente foi dewidtiferenca entre os
métodos, em que pela norma ASTM a peca é cortagando a parte
interna e mais porosa do material, mas com o teas@mostras imersas
em agua tiveram resultados semelhantes, mostrareloam o tempo a
influéncia do corte da peca desaparece.
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Tabela 27. Comparativo entre métodos e tempostdeagéo

Procedimento Padréo

Produto ISO ASTM
Fervura  Tempo (1) Véacuo Tempo (fin)  Fervura  Tempo (h)
0,15% +0,01 4 0,29% +0,01 15 0,27% 10,01 24
B [0,22% 10,01 4 0,60% +0,02 15 0,38% 10,02 24
0,46% +0,03 4 0,85% 0,10 15 1,40% +0,27 24
Saturagéo
Produto ISO ASTM
Fervura  Tempo () Vacuo Tempo (fin)  Fervura  Tempo (h)
A |122% +0,02 5318 2,55% +0,02 118 1,20% +0,04 5321
B [1,50% +0,05 5318 2,66% +0,07 26 154% +0,05 5321
C 1218% +0,05 5174 2,71% +0,05 22 2,25% 0,13 5171

Fonte: Autor

Comparando-se os trés métodos, pode-se verifieao gquétodo a
vacuo apresenta resultados superiores para o prAduB em relacdo ao
método de fervura ISO e ASTM, porém o produto @sgmtou resultado
semelhante a norma ASTM. Em relacéo ao tempo deagab, verifica-
se que os trés produtos A, B e C apresentam rdesltde absorcdo de
agua acima dos valores obtidos para os métodosradgrd e um tempo
de saturacdo muito inferior, constatando-se que étodo a vacuo
consegue retirar mais ar de dentro dos poros dpejaenétodo a fervura;
consequentemente apresenta absorcdo de agua mmaion éempo de
resfriamento menor. Isso se comprova, pois o flypgoetrante é o
mesmo para ambos 0s ensaios.

Quando se faz a fervura, o ar presente nos porEnais se
expande e o ar é retirado da peca, ficando ainda geantidade de ar
(pressao de ar). Ao se resfriar a peca dentro déuido (dgua), o ar
ainda presente nos poros ira contrair, gerando pressio negativa
(vacuo), que sera a forca motora para entrada fiiéisie na peca. Assim,
€ esperado que a variagdo de tempo de saturacéia,qancipalmente,
em funcé@o da viscosidade do fluido, do tempo deufere do peso
molecular do fluido. Em contrapartida, quando dofeim sistema a
vacuo, tem-se uma retirada de ar dos poros e d@sscmais efetiva,
diminuindo substancialmente a quantidade de aragiara no interior da
peca. Ao se interromper o periodo de vacuo e iméoga peca no fluido,
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esse mais rapidamente preencherd os vazios, poientdntrara uma
guantidade de ar residual para se contrapor adentiiapeca.

Figura 49 — Representacéo da porosidade do rewesgbroeramico

Pecga Revestimento Ceramico

«—Superficie Impermeavel

Superficie porosa

1 Ampliagéoda porosidade

Ao natural Fervura Vacuo
Ar ocupa toda Retirada parcial Retirada quase
porosidade aberta doar total do ar

Fonte: Autor

Na comparacdo entre os métodos de analise, salientme
naqueles que utilizam a fervura, a quantidade desétual presente nos
poros é muito maior que a quantidade de ar presemestodo a vacuo.
Essa diferenga conduz a uma substancial diferemtgampo de saturagao.

5.2 DENSIDADE APARENTE
5.2.1 Empuxo com Agua

A figura 50 mostra que os trés produtos A, B e Gspem
densidade média em torno de 2,3 dglcRor outro lado, Zanelli et al.
(2011), apontam valor de densidade de 2,7 tgqts a sinterizacédo das
pecas. Apesar dos trés produtos testados tererseapmdo absorcao de
agua diferente, o grafico aponta para valores dsidiade iguais tendo
em vista o erro calculado.

Figura 50 — Densidade Aparente dos produtos ACB e
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5.2.1 Determinagdo da absorcdo de &gua por meio densaio
modificado de picnometria a gas Hélio

Na tabela 28 se observa o volume da amostegaéW} € o
volume da amostra obtido por picnometria em gés Kélea). Se a peca
nao tivesse nenhum poro aberto, o volume obtidgpmmometria e por
imersdo em 4gua seriam 0s mesmos; esta difereriga an valores
representa o volume da porosidade abertgd/ Este volume foi
convertido em massa de agua e o valor obtido ¥didio pela massa do
corpo de prova seco fRbstrd, obtendo-se o valor medido indiretamente
da absorcéo de agua (AA).

Tabela 28. Comparativo de absor¢éo de agua obfmotia do método
de picnometria a gas hélio modificado.
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Amostra Vamostra (cm?3) Vpicnémetro(cm3) Vporos (cm3) Mamostra (9) AA(%)

A 7,209 6,9371 02719 16,2944 1,664
B 7,244 6,8435 04005 16,3736 2,439
C 7,603 7,0862 05168 17,1308 3,008

Fonte: Autor

Os valores tedricos obtidos por picnometria coremr@¢om os
valores obtidos na medida de absorgéo de 4guamétosios de fervura
ISO, ASTM e a vacuo.

Quando comparado com a absor¢&o a vacuo, com 3€omird
kPa, conforme tabela 29, pode-se dizer que no tel@@3 h de imerséo
em &gua se obtiveram valores semelhantes ao eadontpor
picnometria, ja para a pressédo de 10 kPa, tem-sealosorcdo menor
comparada ao mesmo tempo de imersdo conformeisa maltabela 29.

Pode-se afirmar que o0 ensaio por pichometria indorrama
tendéncia de absorcdo semelhante aquela encontadansaio de
absorcao de agua pelo método em estudo a vacemé{lsanca foi maior
a uma pressao menor (6 kPa) do que a pressao gueneestudo (10
kPa), porém o tempo de imersdo para chegar a ergdértcia foi um
tempo de 24 h de imersdo. O resultado por picnéaneipstrou 0s
resultados em um tempo muito menor de analise.

Tabela 29. Comparativo de absorcdo de dgua denlifer métodos

Procedimento
Produto ) )
ISO Vacuo 6kPa ISO Vacuo 10kPa  Pichometria
A 1,63% +0,07 1,56% +0,05 1,66% +0,01
B 2,74% 0,05 2,64% +0,03 2,44% +0,01
C 2,84% +0,08 2,71% 0,05 3,01% +0,01

Fonte: Autor
5.3 MICROSCOPIA

A figura 51 mostra a micrografia das amostras sads,
evidenciando a porosidade. Para a andlise da figurfoi utilizado o
programa Image J com Adjust — Thereshold, sendaiymisassim
binarizar as amostras. Com este efeito foi possiélicar a diferenca
entre as partes claras e escuras que mostram artersi@ncia observada



130

na andlise de absor¢do de agua. Quanto maior aeéceea maior a
porosidade e, consequentemente, maior a absorg@udePode-se dizer
gue quanto maior o diametro médio de poro, maidnflaéncia na
absorcdo de 4gua, entretanto, seria necessari@ratathbém outros
fatores, como a tortuosidade do meio.

Figura 51 — Microscopia eletrbnica de varredura
Amostra A2

"
Am
Fonte: Autor

Uma andlise efetuada utilizando o programa Imagede&nciou
que a amostra A apresentou menor porosidade daacmmostra B,
enquanto que esta tem porosidade menor do que stran@® conforme
pode ser visualizado na tabela 30. No entant@grama Image J indicou
que, relativamente a area total analisada, a am@a mbros €
significativamente menor para a amostra A. Estaléatambém mostra

gue o didmetro médio é menor na amostra A, quandwparado as
amostras B e C.
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Tabela 30. Porosidade e diametro médio do poro

Produto % de area Diametro Médio (um) Porosidade (%)
A 2,814 8,74 1,664
B 5,112 10,83 2,439
C 5,065 11,94 3,080

Fonte: Autor

5.4 VALIDACAO EXPERIMENTAL DO MODELO MATEMATICO
PROPOSTO

Para validar o modelo, foram utilizados dados empmertais
relativos ao ensaio segundo a norma ISO 10545 eiordha fervura. Este
método € mais usado atualmente para avaliar agitusoe agua para
placas cerdmicas porosas e porcelanatos. Foi eszdiéntre os métodos
executados de fervura o de 1 h de fervura comaesfnto e imerséo em
agua dos produtos A, B e C até o tempo de imeestado, como ja
mencionado. Trés produtos com diferentes valoresbdercdo de agua,
definidos em teste preliminar, foram escolhidos.

A tabela 31 apresenta os dados de difusdo, podssida
densidade para cada produto A, B e C. Os parameé&raensidade e
porosidade foram obtidos por procedimentos expetiaige dos produtos
A, B e C de acordo comos itens 5.2.1 e 5.2.2 diedialho. A porosidade
foi obtida do percentual de absorcédo de agua ealoybelo método de
densidade por picnometria de gas hélio. Escolh@stsgporosidade, pois
no método de picnometria de gas hélio foi o quelt@s em maior
percentual de absorcdo de agua comparado aos démaisa e vacuo.

O modelo em estudo abordou o aspecto difusivobdargo,
por esta razéo os efeitos internos de entrada ke égaida de ar estao
contidos no coeficiente de difusdo. Para istopestise um coeficiente
de difusdo médio mencionado na tabela 31. Taisicieefes se
diferenciam entre si, 0 que caracteriza difereatesor¢des de agua nos
produtos testados. Os graficos ilustram os dadogserementais
comparados ao modelo. Percebe-se que o produtsdgkva@menos que
0 produto B e menos que o produto C, em boa coénoi@ com 0s
demais resultados de absor¢do de agua. Os valeresdficiente de
difusdo mostrados na tabela 31 corroboram com gedamento de
porosidade e de absorcdo de dgua mostrados amiemnie.
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Tabela 31. Porosidade, Densidade, Concentracaopediciente de
difuséo da &gua para validacdo da modelagem matamat

Produto Porosidade Densidade (kg/m3) Pagua (m2/s)

A 0,01664 230( 3.2.10
B 0,02439 2310 4,5.10
C 0,03080 2310 9,9.19

Fonte: Autor

As figuras 52, 53 e 54 representam a evolucdo dargdio de
agua com o tempo para o modelo e resultados exgradi|m. O modelo
desenvolvido mostrou concordancia com os dadosiexpetais para o
valor deR2=0,96 para os produtos A, B e C.

Figura 52 — Resultados experimentais e simulagéograduto A

2.4 .
i —&— Experimental A
2.2 —e— Modelo A
2.0
1.8
S i
S 164
s ] 2
o> 144 R" 0.96
~< B
© 1.2 . .
o ] ./.7
& 1.0 .%'/
o 1 ¥
Q 0.8+ ’1
.1 N
< 0.6
0.4 4 /
0.2
Bl |
0.0 T T T T T T T T T T T 1
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Tempo (h)

Fonte: Autor

Figura 53 — Resultados experimentais e simulacéograduto B
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Figura 54 — Resultados experimentais e simulacéograduto C
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Para a simulagéo se escolheu o produto C, ondeira b5 ilustra
pelas cores a simulagdo desde o inicio do ensaidempo zero de
imersédo, até a finalizacdo do mesmo. Simulou-desaredo de agua no
software em forma de concentracdo na unidade dedl agua penetra
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na peca pelos lados permeaveis, com excec¢ao dagugrerior onde a

mesma possui esmalte.

Figura 55 — Simulacéo do processo de absorgéo
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Fonte: Autor
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6 CONCLUSAO

Os testes de absorcéo de dgua realizados peladatogias 1ISO
e ASTM pelo método a fervura e a vacuo, ndo aptasen saturacao das
amostras A, B e C, visto que com o tempo as ansoswatinuaram
absorvendo quando imersas em agua.

Para os métodos de ensaio de absorcdo de aguaskivel
verificar que ha uma tendéncia entre os métodosgueno produto A
apresentou absorcdo menor que o produto C e otprBduma absorcao
intermediaria entre os produtos A e C.

Pela metodologia ISO por fervura o produto C aprese
absorcdo de agua, para o tempo de fervura de3 e com tempo de
resfriamento de 24h, fora do especificado pelal3@D6. Para 0 método
segundo a ISO 10545 o produto C apresentou classeodio declarado
pela norma.

Na fervura pela norma ASTM o produto C apresendoog os
percentuais fora do declarado pela ANSI indeperdéotplanejamento
fatorial executado (tempos de patamar de fervuras&iamento). Os
resultados apresentados pelo método ASTM indicgraroentuais de
absorcéo de agua superiores aos encontrados peldotogia 1SO, isto
se deve principalmente ao fato de cortar a pe¢c2@B x 20,5cm e
consequentemente abrir os poros, ja que no englEdPO se utiliza a
peca inteira.

Com o tempo das pecas em imerséo, foi possivdloagrgue
esta diferenca inicialmente encontrada se extingueportanto, o0s
percentuais se tornam iguais. Analisou-se também auempo de
imerséo influenciava mais que o tempo de fervura pa ensaios pela
metodologia a fervura.

Dentre as metodologias ensaiadas pelo método decabsde
agua a fervura e a vacuo, o0 ensaio que apresemiou absorcdo de agua
foi pela metodologia ISO a vacuo, porém nem cone estsaio foi
possivel ter a saturacdo da amostra, visto quedqueontinuamente 0s
produtos imersos em &agua os valores de percentlaisibsorcéo
aumentaram. Os produtos B e C apresentaram valiomes do
especificado pela norma para a pressao de 6kPPa EOpara a presséo
de 40kPa, somente o produto C apresentou percdataalo declarado
pela norma, porém com o0 tempo os produtos em imexgéesentaram
todos os percentuais para todos os produtos foeamkrificado pela ISO
13006 (fervura e vacuo) e ANSI (fervura).
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O ensaio que expressou maior valor de percenticélmente
de absorcdo de agua foi o de picnometria com géis, Hén que se
calculou indiretamente a absorcao de agua apdsuaéo volume dos
poros e com a massa das amostras.

As densidades entre os trés produtos ndo apreserdiderencas
expressivas. Os produtos A, B e C, apresentargractgamente valores
de média de 2,30 g/cm3, 2,31 g/cm3 e 2,31 g/cm3.

A analise quimica dos trés produtos, A, B e C antasam
guantidade de oxidos similares, sendo que o prodwpresentou uma
maior quantidade de 6xido de Magnésio, devendosaptar menor
absorcdo de agua, mas néo foi evidenciado no ensaio

De acordo com a difracdo de raio X, as fases pressa repetem
nos produtos A, B e C. Nao foi possivel verificgprasenca de fase que
apresentasse uma mudanca na absor¢éo de agua.

Desenvolveu-se o modelo matemético através de eteme
finitos e foi possivel verificar a validacdo dosdda experimentais e
comprovar que quanto maior o tempo de imerséo em, &gaior sera a
concentracdo da mesma na peca. Como a simulac&ai ppeelente
concordancia com os pontos experimentais, naorseegaiu verificar o
tempo necessario para a saturacdo completa utibzanmétodo de
fervura.



137

7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Apés a analise dos resultados do presente trabalbog¢ou-se
algumas sugestfes para trabalhos futuros:

» Verificar se 0 tempo necessario para que se aid@pressao do
vacuo pode interferir nos resultados de absorc@gde;

» Testar fluidos diferenciados em substituicdo a ggwma verificar
se tem uma saturagdo em um tempo menor;

< Avaliar a absorcdo de agua de outras tipologiagdestimento
ceramico seguindo a metodologia a vacuo como poedut
pertencentes aos grupos Blla, Bllb e BIIl;

¢ Estudar com maior amostragem 0 ensaio por picn@npuis o
mesmo evidenciou valores significativos de percdntde
absorcao de agua.
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