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RESUMO

A operacdo de queima € a etapa primordial na producdo de placas ceramicas, no
qual uma sucesséao de reacfes da origem as propriedades definitivas das pecas. Um
procedimento experimental foi aplicado para avaliar trés variaveis durante o
processo de queima e sua influéncia sobre a perda de massa das placas ceramicas.
Os corpos-de-prova foram confeccionados com dimensdes de 80mmx20mm,
variando seu carregamento em 10g e 20g e sua compactacdo entre 25MPa e
30MPa. As pecas foram avaliadas sob diferentes taxas de aquecimento o que
permitiu observar que a 30°C.min™ a perda da agua adsorvida terminou em 240°C,
entretanto para a taxa de 10°C.min™,a perda terminou em 200°C, mostrando uma
uniformidade térmica mais eficiente na peca. A compactacdo a 30MPa apresentou
uma menor porosidade entre as particulas contribuindo para uma perda de massa a
500°C de 2,60%, enquanto para uma pressao de 25MPa, a perda foi de 2,27%. As
pecas com 10g aguecem uniformemente, acelerando assim as reacfes quimicas e
ocasionando uma perda de massa de 4,55%, enquanto as pecas de 20g perderam
2,91% numa temperatura de 600°C. Este estudo mostrou que estas variaveis
influenciam nas velocidades de reacéo, o que pode acarretar em futuros defeitos na
superficie esmaltada.

PALAVRAS CHAVE: placas ceramicas; perda de massa; reacdes quimicas,
uniformidade térmica.
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INFLUENCE OF HEATING RATE, AND COMPRESSION ON THE THICKNESS OF
MASS LOSS DURING FIRING CERAMIC PLATES.

ABSTRACT

The burning operation is the primary step in the production of ceramic tiles in which a
sequence of reactions gives rise to the final properties of the parts. An experimental
procedure was applied to evaluate three variables during the firing process and its
influence on the mass loss of the tiles. The bodies -specimens were prepared with
dimensions of 80mm x 20mm, varying load in 10g and 20g and compaction between
25 MPa and 30 MPa. The specimens were evaluated under different heating rates
which allowed us to observe that the 30°C.min™ loss of adsorbed water ended at 240
° C, however for the rate of 10°C.min™ , the loss ended at 200°C, showing a thermal
uniformity more efficient in number . The compaction 30MPa showed lower porosity
between the particles contributing to a loss at 500 ° C of 2,60 % , while for a pressure
of 25MPa , the loss was 2,27 % . The pieces 10g heat evenly , thus speeding up the
chemical reactions and causing a mass loss of 4,55 % , while the pieces of 20g lost
2,91 % at a temperature of 600°C. This study showed that these variables influence
the reaction rates, which may result in future defects in the enamel surface.

KEYWORDS: ceramic plates, mass loss, chemical reactions, thermal uniformity.

INTRODUCAO

A modernizacdo do setor industrial ceramico nos ultimos anos gerou uma
mudanca nas caracteristicas das pecas produzidas. As placas ceramicas
tradicionais foram aprimoradas, e dentre uma série de alteracbes duas
caracteristicas referem-se a reducdo do ciclo de queima e ao aumento nas
dimensdes das pecas, estando este ultimo associado ao consequente aumento de
sua espessura. Desde entdo, foi necessario avaliar melhor as variaveis que
influenciam no processo de fabricacao, principalmente na etapa final, durante o ciclo
de queima. Segundo Vieira (2002), a etapa final consiste em um tratamento térmico
no qual a massa ceramica sofre diversas alteracdes micro estruturais como
transformacdes alotropicas, reacfes no estado solido, formacdo de fase liquida,

entre outras, em diversos intervalos de temperatura®.
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A preocupacao dos fabricantes de revestimentos ceramicos esta em manter as
caracteristicas estéticas das placas e garantir produtos de uma mesma categoria
dimensional. Embora grande parte dos problemas referentes a perda de qualidade
nao estejam associados a etapa de queima, € neste momento que eles podem ser
minimizados %%, A etapa de queima (tratamento térmico) é determinante na
obtencdo das propriedades desejadas ao produto final, pois sera transferida a
energia térmica necessaria para promover uma série de reacdes quimicas e fisicas
como, por exemplo, decomposic¢des térmicas, transformacgdes alotropicas, formacgao
de fase liquida, sinterizacdo entre outras®*®. A temperatura de queima é um dos
fatores determinantes para a obtencdo das propriedades técnicas das placas
ceramicas. Além da influéncia da temperatura, o tempo de queima também afeta as
caracteristicas das placas ceramicas, principalmente, em ciclos rapidos, pois a troca
de calor entre 0 ambiente e a peca faz com que a superficie seja aquecida mais
rapidamente que o seu interior, dando origem a gradientes de temperatura®.

Investimentos em ciclos de queima mais rapidos geram maior produtividade e
reducdo de custos energéticos dentro das plantas industriais. No entanto para uma
completa eficiéncia, o ciclo rdpido deve ser associado a uma taxa de aguecimento
capaz de promover menores gradientes de temperatura, uma vez que a
desuniformidade térmica pode gerar atrasos nas reac¢des quimicas no interior das
placas, e ocasionar defeitos superficiais por conta da incompleta desgaseificacao e
decomposicdo dos minerais presentes nas placas ceramicas'”.

Desta forma, o objetivo deste trabalho € avaliar a influéncia da taxa de
aguecimento, do grau de compactacao e da espessura da placa ceramica na perda
de massa durante a etapa de queima através de uma medida em tempo real da

temperatura e da massa perdida.
MATERIAIS E METODOS

Inicialmente, foram confeccionados corpos-de-prova por prensagem uniaxial a
seco utilizando p6 atomizado para fabricagdo de revestimento poroso por
monoqueima com a utilizagdo de uma prensa hidraulica laboratorial. A cavidade da
caixa matriz tinha as dimensdes de 80 mm x 20 mm e as pressdes especificas de
compactacao utilizadas foram de 25 MPa e 30 MPa. A umidade do p6 atomizado era

de 7% e os corpos-de-prova foram confeccionados com 10g e 20g para obter
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espessuras da ordem de 3 mm e 6 mm, respectivamente. Apds a conformacgéo, 0s
corpos-de-prova foram medidos com um paquimetro analégico, marca Mytutoyo, de
resolucdo de 0,05 mm e pesados em uma balanca digital, marca Marte, de
resolucao de 0,01g.

A secagem dos corpos-de-prova foi realizada em uma estufa laboratorial De
Leo modelo (DL-SE-03) com temperatura de 110°C+10°C até sua completa
secagem. Em seguida, os corpos-de-prova foram medidos e pesados com o0s
mesmos equipamentos e foi determinada sua densidade aparente a seco com
empuxo de mercurio, com o0 objetivo de avaliar o grau de compactacdo e a
estabilidade da prensagem. Desta forma, 0os corpos-de-prova estdo prontos para a
etapa de queima.

Para a avaliacdo da influéncia da espessura, taxa de aquecimento e pressao
de compactacao, foi necessario a montagem de um aparato experimental para
realizar a leitura e coleta dos dados durante a queima dos corpos-de-prova. Este
aparato consiste de um forno de queima répida para simulacdo do ciclo de queima,
sendo acoplada uma balanca analitica com resolucédo de 0,0001g sobre o mesmo e
ambos eram conectados a um computador através de cabos conversores de
comunicacao serial para USB. Preso a balanca analitica, na parte inferior, foi fixada
uma haste metdlica com cesto para deixar o corpo-de-prova suspenso dentro do
forno. Dessa forma os dados da massa dos corpos-de-prova e da temperatura do
forno eram transferidos sequencialmente para o computador a cada segundo pelo
software ScadaBR e posteriormente os dados foram analisados no software
Microsoft Excel. A coleta dos dados de temperatura era realizada por meio de um
controlador de temperatura, marca Novus, modelo (N1100) ao qual era adaptada
uma fonte de alimentacdo de energia e um conversor digital de comunicacao serial
para USB, modelo (USB-i485).

As taxas de aquecimento utilizadas para a queima dos corpos-de-prova foram
de 10°C.min™ e 30°C.min™ com temperatura méxima de 1000°C.

Com o objetivo de analisar a capacidade de deteccdo do experimento, uma
amostra de pé atomizado foi encaminhada para analise em DSC/TGA para terminar
a perda de massa e alguns corpos-de-prova foram submetidos a um tratamento
térmico inicial na temperatura de 200°C para eliminacdo de agua adsorvida, a uma

taxa de aquecimento de 5°C.min™* e patamar de 15 minutos a 200°C.

1391



58° Congresso Brasileiro de Ceramica
18 a 21 de maio de 2014, Bento Gongalves, RS, Brasil

RESULTADOS E DISCUSSOES

A capacidade de deteccdo do experimento elaborado em laboratério € muito
importante para o estudo e desta forma, com o objetivo de garantir que as perdas de
massa registradas sédo confidveis foi realizada uma analise de DSC/TGA de uma
amostra de 0,1 gramas de um dos corpos-de-prova utilizados no experimento. A
Figura 1 apresenta os resultados do DSC/TGA e podem-se perceber trés variacdes
de massa, uma com 0,2694% acontecendo da temperatura ambiente até a
temperatura de 310°C, outra de 3,193% entre as temperaturas de 310°C e 590°C e
a ultima de 5,285% entre as temperaturas de 590°C e 750°C, resultando numa

perda de massa total de 11,25% até a temperatura de 1000°C.
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Figura 1 - Analise de DSC/TGA de uma amostra de 0,1g de um corpo-de-prova.

A pressao de compactacdo € uma variavel que pode influenciar na perda de
massa dos revestimentos ceramicos, ja que € responsavel por dar forma a um pé
atomizado e desta forma acaba por diminuir os espagos vazios no interior da placa
ceramica. A reducdo dos espacos vazios faz com que a capacidade dos gases,
originados na queima, em sair do interior da placa ceramica seja dificultada. A Figura
2a apresenta a perda de massa percentual de amostras de placas ceramicas com
espessura de 3 mm (10g) compactadas com pressdes de compactagéao de 25 MPa e
30 MPa. Nota-se que para a primeira perda de massa significativa que ocorre em

325°C (0,67%) e 290°C (0,43%), respectivamente, a variagdo das curvas € grande,
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mas a medida que aumenta a temperatura esta diferenca tende a diminuir. Neste
caso as placas ceramicas compactadas a 30 MPa aquecem mais rapidamente em
funcdo do maior grau de compactacdo e com o0 aumento da temperatura ativam as
reacoes de desidroxilacdo dos argilominerais e a decomposicdo da calcita
ocasionando as perdas de massa entre as temperaturas de 290°C a 600°C e 600°C
a 860°C, respectivamente. Na Figura 2b pode-se perceber uma boa correlacdo dos
resultados obtidos pela analise de DSC/TGA com os dados experimentais obtidos
em laboratorio através dos valores do R2 e do coeficiente angular das linhas de
tendéncia. Nota-se que a perda de massa total, em 1000°C, para as placas
compactadas com 25 MPa de presséo foi de 10,69%, enquanto para 30 MPa foi de
10,18% demonstrando que o grau de compactacao interfere na desgaseificacdo das
placas ceramicas e o experimento em laboratorio foi capaz de detectar estas

variacoes.
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Figura 2 — Influéncia da press@o de compactacdo na perda de massa (%) de corpos-de-prova com
espessura de 3 mm (10 g).

A influéncia da pressdo de compactacao ainda pode ser avaliada em placas
ceramicas com maior espessura, neste caso, foram avaliadas placas com
espessuras de 6 mm (20g) para as mesmas pressdes de compactagcédo. Na Figura
3a as amostras foram queimadas com a mesma taxa de aquecimento das placas
com espessura de 3 mm (10g), ou seja, a 10°C.min™. Assim como as amostras da
Figura 2a, estas apresentaram uma perda de massa significativa no inicio da

queima, sendo representada pela perda da &gua adsorvida que € uma reacao

endotérmica que ocorre de maneira violenta. Nesta condicdo de maior espessura faz
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com gque as placas ceramicas prensadas com a pressao de 30 MPa percam massa
depois das placas ceramicas prensadas com a presséo de 25 MPa, devido ao maior
grau de compactacdo da placa ceramica dificultando a saida dos gases, pois a
perda de massa total em 1000°C foi de 10,45% e 11,51% respectivamente,
demonstrando que nesta Ultima aproximou-se ainda mais da analise de DSC/TGA.
Na Figura 3b pode-se perceber um aumento na correlagdo dos resultados entre a
analise de DSC/TGA com os dados experimentais, ja que os coeficientes angulares
das linhas de tendéncia se aproximaram ainda mais de 1. Demonstrando assim a
capacidade do experimento laboratorial conseguir detectar com certa confianca a
perda de massa das amostras testadas.
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Figura 3 — Influéncia da pressdo de compactacdo na perda de massa (%) de corpos-de-prova com
espessura de 6 mm (20 g).
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Um tratamento térmico foi realizado para eliminacdo de agua adsorvida a uma
taxa de aquecimento de 5°C.min* e patamar de 15 minutos em 200°C em placas
ceramicas de espessura de 6 mm (20g) e conformada com uma pressao de
compactacdo de 25 MPa. Em seguida estas placas ceramicas foram submetidas a
queima com uma taxa de aquecimento de 10°C.min™.

Com a eliminacdo da agua adsorvida das amostras nota-se que a primeira
perda de massa significativa ndo ocorre, mas as placas ceramicas sem o tratamento
térmico apresentaram uma perda de massa inicial de 1,71% até a temperatura de
180°C, conforme apresentado pela Figura 4a. Nota-se que ndo existem mais
diferencas significativas em relacdo aos intervalos de temperatura que ocorrem as

perdas de massa, ja que a agua adsorvida foi retirada incialmente, tanto que a
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segunda perda de massa, que é mais suave, ficou em 0,71% para ambas as curvas
e a perda de massa para a decomposicéo da calcita sem tratamento foi de 11,51% e
com tratamento foi de 10,10%. Na Figura 4b apresenta a correlacdo dos resultados
entre a andlise de DSC/TGA e os dados experimentais, demonstrando que os dados
sem tratamento térmico representam melhor as perdas de massa obtidas pelo
DSC/TGA, desta forma ndo é necessario realizar qualquer tipo de tratamento

térmico antes do ensaio.
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Figura 4 — Influéncia de um pré-tratamento térmico a 200°C na perda de massa.

A Figura 5a representa a influéncia da taxa de aquecimento na perda de massa
de placas ceramicas de espessura de 6 mm (20g) compactadas com presséo de 25
MPa. A taxa de aquecimento é uma das variaveis que controla o gradiente de
temperatura nas placas ceramicas, ou seja, para taxas muito altas este gradiente é
cada vez mais intenso retardando o inicio das reacdes quimicas endotérmicas'”. As
placas ceramicas submetidas & taxa de aquecimento de 30°C.min™ apresentaram
perdas de massa em temperaturas mais elevadas do que as placas queimadas com
uma taxa de 10°C.min™*. A perda da 4gua absorvida para a taxa de 30°C.min™ foi de
1,88% e ocorreu na temperatura de 235°C, enquanto para a taxa de 10°C.min™* foi
de 1,71% na temperatura de 180°C. Outra evidéncia deste atraso € para a perda de
massa na temperatura de 1000°C que foi de 11,28% e 11,51%, respectivamente. A
uma taxa de aquecimento menor 10°C.min™ a transferéncia de calor na placa é
uniforme permitindo uma maior absorcdo de energia auxiliando com eficiéncia as

reacdes quimicas.
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Apesar do atraso na perda de massa em relacéo a taxa de aquecimento, 0s
resultados obtidos comparados com a analise de DSC/TGA, apresentados pela
Figura 5b, demonstram que a taxa de aquecimento ndo tem influéncia significativa,
pois as reacfes quimicas irdo acontecer, mas numa temperatura maior do que se

fosse utilizado uma taxa menor.
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Figura 5 — Influéncia da taxa de aquecimento na perda de massa de corpos-de-prova de espessura
de 6 mm (20g).

Os resultados apresentados pela Figura 6a apontam que a perda de massa
ocorre mais rapidamente nas placas ceramicas com espessura menor, pelo fato que
nestas nao existem um gradiente de temperatura significativo no seu interior,
acelerando as reacdes quimicas de desidratacdo, desidroxilacdo dos argilominerais
e a decomposicao da calcita. A perda de agua adsorvida para a espessura de 3 mm
termina em 145°C (0,79%) enquanto para a espessura de 6 mm termina em 180°C
(1,71%). A decomposicao da calcita termina em 870°C (5,76%) para a espessura de
3 mm e em 915°C (5,68%) para a espessura de 6 mm, evidenciando a existéncia de
um gradiente de temperatura e demonstrando a necessidade de um maior tempo
para realizar todas as reacdes quimicas. Apesar deste atraso, as perdas de massa
apresentadas pelas placas ceramicas de maior espessura (6 mm) correlacionaram-
se melhor com a analise de DSC/TGA, o que pode ser uma informacgao importante,
nao necessitando de uma amostra pequena para determinar a perda de massa de

amostras de massas ceramicas.
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Figura 6 — Influéncia da espessura dos corpos-de-prova na perda de massa.

CONCLUSAO

Os resultados para a perda de massa das placas ceramicas apontam que 0s
experimentos realizados no laboratério representam bem os resultados obtidos pela
andlise de DSC/TGA.

A pressdo de compactagdo demonstrou ser uma variavel pouco influente na
perda de massa para as placas ceramicas com espessuras de 3 mm (10g), mas
tornou-se significativa para as placas ceramicas com espessuras de 6 mm (20g).

As perdas de massa apresentadas pelas placas ceramicas que passaram por
um tratamento térmico antes do monitoramento da sua perda de massa nao tiveram
uma influéncia significativa, ja que os corpos-de-prova ndo continham mais a agua
adsorvida. Este tratamento ndo alterou as propriedades e estrutura da amostra, nao
contribuindo para uma alteracéo na perda de massa das demais rea¢des quimicas.

A taxa de aquecimento ndo demostrou alteracdes na perda de massa final dos
corpos-de-prova, mas apenas interferiu no gradiente de temperatura no interior da
placa ceramica retardando o inicio das reacfes quimicas.

Da mesma forma que a taxa de aquecimento, a espessura dos corpos-de-
prova produziram um atraso na desgaseificacdo das placas ceramicas, pela
ocorréncia de um gradiente de temperatura, necessitando de um maior tempo para

completar as reacdes quimicas.
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