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RESUMO

O presente trabalho pretende analisar as diferencas obtidas nas propriedades
tecnoldgicas de uma massa ceramica de revestimento ap0s a queima em dois ambientes
distintos, forno de laboratério e forno industrial. Para isso, foi caracterizada uma massa
ceramica usada na producdo de revestimento semiporoso. Foram realizadas analises
quimica, mineraldgica e térmica na referida massa. Os corpos de prova foram obtidos por
compactacao e queimados em uma mesma temperatura maxima de 1140°C em dois tipos
de fornos, laboratério e industrial. Os ensaios tecnoldgicos realizados foram de retracao
linear, absorcdo de &gua, massa especifica aparente e resisténcia mecéanica. A
microestrutura foi avaliada através de analise por difracdo de raios X e microscopia
eletrbnica de varredura. Os resultados mostraram que os dois fornos proporcionaram
diferencas significativas nos corpos de prova analisados, como maior resisténcia
mecanica e menor absorcdo de agua nas amostras queimadas em forno de laboratério,

por exemplo.

Palavras-chave: massa ceramica de revestimento, forno de laboratério, forno industrial,

propriedades tecnolégicas.
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INTRODUCAO

A queima é a etapa mais importante de todo o processo de fabricacdo das placas
ceramicas. E na queima que ocorre todas as transformacgdes quimicas, fisicas e
microestruturais que vao consolidar as caracteristicas finais do produto ceramico como a
cor do suporte, porosidade, resisténcia mecéanica, coeficiente de expansao térmica, etc.
Entre as transformagdes ocorridas estdo: a perda de massa, alteracdo da composicao
quimica, mudanca e surgimento de novas fases cristalinas e a formacéo de fase vitrea®.
A queima industrial € um tratamento térmico feito em alta temperatura através de fornos,
normalmente a rolos intermitentes, compostos por queimadores que utilizam como
combustivel gas natural ou gas liquefeito de petréleo (GLP).

O experimento laboratorial de caracterizacdo e processamento ceramico com o objetivo
de conhecer o comportamento fisico-mecanico, quimico, mineralégico e térmico das
matérias-primas € de grande importancia para a industria ceramica, para que se possa
prever a sua utilizacdo mais adequada®. Estes resultados s&o obtidos, assim como o
comportamento da massa ceramica (formulacdes das matérias-primas selecionadas),
através de experimentos e simulacfes em laboratério da prética industrial. Ressaltando
que também alguns experimentos sdo feitos em ambiente industrial. Porém os resultados
obtidos em ambas as situagbes podem divergir em alguns casos, como por exemplo, na
etapa de queima dos corpos-de-prova em forno de laboratério e forno industrial, objetos
de estudo desta pesquisa. Assim o presente trabalho tem como objetivo avaliar as
possiveis diferencas tecnoldgicas e microestruturais de amostras queimadas em dois

tipos de fornos, laboratério (LAB) e industrial (IND).
MATERIAIS E METODOS

No experimento utilizou-se uma massa industrial de revestimento do tipo semiporoso que
apresenta coloracdo avermelhada apds a queima. A mesma foi fornecida por uma
industria pronta para o uso em producdo e ndo passou por nenhum beneficiamento em
laboratério. A composicdo quimica foi determinada por fluorescéncia de raios X por
energia dispersiva (FRX). Para realizar as analises utilizou-se o0 método semiquantitativo,
numa atmosfera de vacuo. A analise mineralégica da massa ceramica, bem como as
fases cristalinas formadas apés a queima dos corpos de prova, foram obtidas por ensaios
de DRX. A avaliacdo das fases cristalinas da massa e do produto final foi dada por
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comparacao entre os picos gerados no difratograma com cartas padrées do programa de
computador JCPDF, cadastradas no ICDD (Internacional Center for Difraction Data).

Para avaliacdo térmica, utlizou-se um analisador Termodiferencial com a taxa de
aguecimento foi de 10°C/min entre 27°C e 1200°C. A dilatometria das formulacdes foi
realizada com o dilatbmetro com capacidade para atingir a temperatura maxima 1650°C,
também com uma taxa de aquecimento de 10°C/min até a temperatura de 1100°C.

Para conformacdo dos corpos de prova foi adicionado e homogeneizado na massa
industrial um teor de umidade de 10% do peso total, utilizou-se porcdes de 15 g para
obtencéo de corpos de prova de mesma massa. A granulacdo ocorreu em peneira malha
40 mesh, depois a massa foi vedada em sacos plasticos por periodo de 24 horas para
melhor distribuicdo da agua entre as particulas da massa ceramica.

Os corpos de prova foram obtidos por prensagem uniaxial sob uma pressao de 25 MPa
com dimens@es de 60 x 20 x 5 mm. Vale ressaltar que o teor de umidade (10%) e a
pressédo de compactacéo (25 MPa) adotados neste trabalho foram os mesmos praticados
pela industria fornecedora da massa ceramica. ApGs a etapa de conformacao, 0s corpos
de prova foram secos em estufa com controle de temperatura de 110°C por 24 horas.

A etapa de queima dos corpos de prova foi realizada em dois ambientes, com a mesma
temperatura maxima de queima, 1140°C. Primeiro em um forno elétrico com taxa de
aquecimento de 10°C/min e patamar da temperatura maxima de 10 minutos. O
resfriamento ocorreu de forma natural, com as amostras dentro do forno desligado, até
alcancar a temperatura ambiente. Depois foram queimadas amostras no forno de rolos
intermitentes da industria fornecedora, cuja matriz energética € o GLP. O periodo total

dentro do forno foi de 45 minutos com 5 minutos na temperatura maxima.

RESULTADOS E DISCUSSAO

De acordo com os resultados da analise quimica apresentados na Tabela 1, pode se
observar que a massa industrial € composta majoritariamente pelos éxidos de silicio
(51,9%) e aluminio (25,5%). O alto teor de ferro (10,4%) presente na massa confere a
coloragédo vermelha apds queima, além de reduzir a refratariedade da massa. O teor de
6,6% de potassio mostra que a massa industrial € composta por argilas fundentes que
sinterizam em menor temperatura. O teor de MgO (2,0%) é um indicio da presenca de
argilominerais do grupo da mica e/ou argilominerais esmecticios. Estes resultados

corroboram com a andlise mineraldgica (Figura 1), onde se constatou picos de difracédo
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das fases cristalinas referentes a ilita [(K,H3O0)Al;SizAl10(OH).], quartzo (SiO,), ortoclasio

[K(AlLFe)Si,Og] e hematita (Fe,O3). A argila ilitica € bastante utilizada na producédo de
revestimento de base vermelha, pois é uma argila fundente, fonte de potassio, sendo o
principal agente de sinterizagdo da massa ceramica. Além disso, verificou-se a presenca
do feldspato potéssico ortoclasio. A fase cristalina hematita é justificada pelo alto teor de
ferro detectado na fluorescéncia de raios X. O quartzo também presente na massa
desempenha um importante papel na microestrutura da peca ceramica e na sua

estabilidade.

Tabela 1: Componentes quimicos da massa industrial.

COMPQNENTES M PESO DOS OXI[
QUIMICOS
SiO» 51,9
Al,O3 25,5
Fes0Os3 10,4
K>O 6,6
CaO 0,4
MgO 2,0
TiO, 0,9
OUTROS 2,3
i-ilita
1200 - g - quartzo
q o0 - ortoclasio
h - hematita
1000 | i
800 -
@ 600
400 -
q i
200 - .1 00 P
i o | L i 0 hlq qq q q q ql o q
T D % » % o w0 @

Figura 1: Difratograma de raios X da massa industrial.
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O resultado da analise térmica diferencial (DTA) apresentada na Figura 2 mostra picos
endotérmicos em 30°C e 120°C (maior intensidade) na curva termodiferencial da massa
industrial. Também se observa mais trés picos endotérmicos de baixa intensidade, o
primeiro (485°C) corresponde a perda de agua de hidroxilas, mas nédo destréi a estrutura
cristalina das iliticas. O segundo pico endotérmico (573°C) é devido a transformagéo
alotrépica do quartzo @ em f. Por fim, o terceiro (885°C) esta relacionado a perda da
estrutura cristalina das argilas iliticas que comp&em a massa industrial. A 927°C verifica-
se um pico exotérmico de baixa intensidade que pode esta relacionado com a formacéo
de espinélio, como podera se verificado posteriormente com os resultados do DRX das

amostras queimadas.
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Figura 2: Curva termodiferencial (DTA) da massa industrial.

De acordo com o resultado da andlise dilatométrica apresentado na Figura 3, entre 100°C
e 200°C a MI sofreu uma pequena retracdo, consequéncia da eliminacdo da agua de
conformacdo. Com a saida da agua surgem vazios por ela deixados, assim ocorre uma
aproximacdo das particulas em consequéncia das forcas de atragdo eletrostaticas
provocando o adensamento. De 200°C a 600°C, a curva dilatométrica tem comportamento
de expansao linear. Este comportamento verificado nos materiais € causada pelo
aumento na amplitude vibracional entre seus atomos a medida que se aumenta a

temperatura. Vale ressaltar que nesta faixa de temperatura, pode ocorrer retracdo do
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corpo ceramico em consequéncia da carbonizacdo da matéria organica e a desidroxilacao
do argilomineral, porém a expansdo se sobrepds a retracdo. Entre 600°C e 640°C, a
curva dilatométrica sofre uma inclinagdo ascendente mais acentuada. Este
comportamento esta relacionado com a transformacéo polimérfica do quartzo que provoca
um aumento de seu volume®. A expansdo do corpo ceramico continua até cerca de
870°C (temperatura de expansdo maxima). Em seguida ocorre uma abrupta retracao
provocada pela pelo inicio da sinterizagdo com a formacgéo de fase liquida e densificacao.
A inclinacdo descendente bem acentuada da curva dilatométrica mostra que ha uma
formacdo de grande quantidade fase liquida, a partir de 870°C, promovida pelos 6xidos
fundentes presente na massa ceramica. A aproximacao das particulas do corpo ceramico

se da por acao de capilaridade.
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Figura 3: Curva dilatométrica da massa industrial.

A Figura 4 apresenta os resultados da retracdo linear (RL) e absorcédo de agua (AA) da

gueima das amostras em forno de laboratorio e em forno industrial:
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Figura 4: Retracao linear e absorcédo de agua obtidas em laboratorio e industria a 1140°C.

Como se pode observar, a RL foi maior na queima laboratorial, onde os corpos de prova
foram submetidos a um ciclo de queima mais longo, permitindo assim uma sinterizacao
mais efetiva e, consequentemente, uma maior RL. Os resultados da AA duas queimas
corroboram com os da RL. A menor porosidade (maior retracédo) foi verificada nos corpos
de prova queimados em laboratdrio. As massas queimadas no forno industrial tiveram um
ciclo de queima muito rapido (45 min), o que impossibilitou a formacédo de fase liquida
suficiente para promover o mesmo fechamento dos poros verificado na queima
laboratorial.

A Figura 5 apresenta os resultados da massa especifica aparente (MEA) da queima das

amostras em forno de laboratério e em forno industrial:
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Figura 5: Massa especifica aparente obtida em laboratério e industria a 1140°C.

Concordando com os resultados anteriores de RL e AA, observa-se que a densificacdo foi
maior com 0s corpos de prova queimados em laboratorio. A maior exposicédo das pecas a
alta temperatura, principalmente no patamar da temperatura mais alta de queima,

possibilitou a formacdo de uma maior quantidade de fase liquida. Além disso, permitiu a
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formacdo de uma maior quantidade de fases cristalinas de maior massa especifica, com
respeito a fase amorfa da qual elas séo oriundas.
A Figura 6 apresenta os resultados da tensdo de ruptura a flexdo (TRF) da queima das

amostras em forno de laboratdrio e em forno industrial:

30
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Figura 6: Tensao de ruptura a flexdo obtida em laboratério e industria a 1140°C.

Como ja era esperado de acordo com os resultados anteriores, os resultados dos valores
da TRF dos corpos de prova queimados no forno industrial foram menores que os obtidos
em laboratério. Este comportamento da resisténcia mecanica das formulacdes se deve ao
fato que o ciclo de queima mais longo (laboratério) é favorecido por permitir uma maior
aproximacdo do equilibrio termodindmico, ou seja, permite que as reacbes e
transformacdes ocorridas durante a queima se completem de forma mais satisfatéria,
consolidando uma microestrutura mais resistente.

A tabela 2 apresenta as fases cristalinas detectadas nos resultados da andlise por

difracéo de raios X nos corpos de prova queimados nos dois tipos de queima:

Tabela 2: fases cristalinas das amostras queimas em laboratério e industria.
TIPO DE FORNO FASES CRISTALINAS APOS QUEIMA

Laboratorio quartzo, hematita, espinélio

Industrial guartzo, hematita, ortoclasio

Observa-se que 0 quartzo e a hematita sédo as fases que estdo presentes nos dois tipos
de queima realizadas, sendo o quartzo a fase predominante devido seu alto ponto de
fusdo. Durante a queima o quartzo se dissolve apenas parcialmente e mantém a estrutura
do corpo ceramico, este quartzo dissolvido reage com os demais constituintes da massa

contribuindo na formag&o de novas fases.
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A fase ilita ndo foi identificada devido a perda de sua estrutura cristalina em 885°C
observado na curva termodiferencial da massa industrial. A saida das moléculas de 4gua
da estrutura cristalina da ilita destroi o seu arranjo cristalino caracteristico, formando uma
nova fase amorfa.

O ortoclasio foi identificado apenas nas amostras queimadas em forno industrial. Isto
justifica o maior valor da AA e os menores valores dos resultados da RL e TRF verificados
nos ensaios tecnoldgicos. O feldspato potassico ndo fundiu completamente e agiu como
material inerte, ou seja, ndo contribuiu de forma efetiva na formacdo da fase liquida
responsavel pelo adensamento do material ceramico.

O espinélio (Al,MgQ,) foi identificado apenas na queima em laboratério, o que corrobora
com a maior da resisténcia mecanica dos corpos de prova verificada nos ensaios de TRF.
O espinélio é uma fase cristalina formada a partir da fase amorfa proveniente dos
argilominerais e promove 0 aumento da resisténcia mecanica das pecas ceramicas. Além
disso, ocorreu a fusdo total do ortoclasio que contribui para a formacdo de fase vitrea,
também responsavel pelo aumento da TRF dos corpos cerdmicos queimados em

laboratorio.

Andalise microestrutural (MEV)

A Figura 7 apresenta as micrografias da regiao obtida apds o corte com disco diamantado

da massa industrial queimada em forno de laboratério (LAB) e em forno industrial (IND) a
1140 °C ampliada 600 vezes.

« § PPN ¢ L I et sy
Figura 7: Micrografias obtidas por MEV das amostradas queimadas em forno de
laboratério e em forno industrial.
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A micrografia LAB mostra uma topografia caracteristica de um corpo ceramico com
bom nivel de sinterizagdo, ou seja, uma estrutura lisa e bastante vitrificada, apresentando
alguns poros isolados e de forma esférica que caracterizam a fase final de sinterizacao.
Estes poros séo decorrentes do aprisionamento dos gases liberados como a da hematita,
a fase vitrea envolve todos os poros e 0s gases neles contidos ndo podem sair. Ja a
amostra queimada em forno industrial teve um processo de sinterizagdo menos
acentuado, como mostra a micrografia IND. A microestrutura apresenta uma topografia
mais grosseira e rugosa, maior quantidade de poros com maior tamanho e de formas
irregulares. Além disso, apresenta uma menor quantidade de fase vitrea formada. Estes
resultados ratificam os resultados do DRX dos corpos de prova apdés a queima e das
propriedades de absorcdo de agua e resisténcia mecanica, ou seja, a queima realizada na
indUstria ndo propiciou aos corpos ceramicos as transformacfes e a formacdo de nova
fase cristalina como foi verificado na queima de laboratério, o que refletiu em uma
sinterizacdo menos pronunciada que proporcionou uma maior quantidade de poros e

menor resisténcia mecanica.

CONCLUSOES

O tempo de queima e o ambiente interno dos fornos determinaram diferencas entre 0s
resultados tecnoldgicos e microestruturais dos corpos ceramicos queimados em forno de
laboratorio e no forno industrial a 1140°C. Pode-se verificar com os resultados dos
ensaios tecnolégicos uma menor absorcdo de agua, maior retracdo, densificacdo e
resisténcia mecéanica nas amostras queimadas em forno de laboratério. Isto ficou também
evidenciado com os resultados microestruturais que mostraram nestes corpos de prova

ocorreu a formacéao do espinélio e uma sinterizacdo mais pronunciada.
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COMPARISON OF A BURNING MASS CERAMICS COATING IN LABORATORY
FURNACE AND INDUSTRIAL FURNACE

ABSTRACT

This work intends to analyze the differences obtained in the technological properties of a
ceramic coating after firing in two distinct environments, laboratory furnace and industrial
furnace. For this, was characterized a ceramic mass used in the production of porous
coating. The analyzes were performed chemical, mineralogical and thermal mass in that.
The specimens were obtained by compacting and burned in the maximum temperature of
1140 °C in two furnaces, laboratory and industrial. The technological tests were performed
linear shrinkage, water absorption, bulk density and mechanical strength. The
microstructure was evaluated by ray-X diffraction and scanning electron microscopy. The
results showed that both furnaces provided significant differences in analyzed specimens,
such as increased strength and low water absorption in the fired samples in a laboratory

furnace, for example.

Keywords: ceramic coating, laboratory furnace, industrial furnace, technological properties.

983



