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Resumo

Este trabalho apresenta um estudo, em escala industrial, sobre a influéncia dos pardmetros
de processo no surgimento de trincas de resfriamento em revestimentos cerdmicos produzidos

pelo processo de biqueima.

Foram avaliadas as influéncias de pardmetros de processo ceramico sobre propriedades de
interesse, relacionadas a barbotina, ao pé atomizado e as pegas a verde e queimadas. Os pardme-
tros variados foram silica livre, residuo de moagem, densidade e tempo de escoamento da barbo-

tina, umidade do atomizado, pressdo de compactagdo e ciclos de queima.

No processo de biqueima, os parimetros que tem influéncia direta sobre o surgimento de
trincas de resfriamento apds a primeira queima s@o o teor de quartzo livre presente na massa e a
curva de resfriamento do forno. E recomendavel uma formulagdo de massa com baixos teores de
quartzo livre (< 4,5%). Assim, a ocorréncia de trincas de resfriamento pode diminuir, como tam-
bém a produgio do forno pode ser aumentada, sem prejuizo das caracteristicas basicas do pro-
duto, como resisténcia mecdnica, absor¢do d’agua, retragio, dilafaqﬁo linear e expanséo por umi-
dade.

Além disso, foi observado durante a realizagdo dos experimentos que se pode trabalhar
com residuos de moagem de até 7,0%. Isso reduz o tempo de moagem, consequentemente o con-
sumo de energia, o material de manutengdo e a mio de obra na preparacio da barbotina, no caso
em estudo, em até 20%, sem aumentar as perdas no processo produtivo e sem prejudicar as ca-

racteristicas basicas do produto.
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Abstract

This work presents an industrial scale study on the influence of process parameters on the

appearance of cooling cracks in ceramic tiles produced by the double fire process.

~ The influences of ceramics processing parameters on properties of interest — related to the
slurry, atomized powder and green and burned pieces — were evaluated. The varying parameters
were free silica, grinding residue, density and viscosity of the slurry, humidity of the atomized

powder, compactation pressure and burning cycle.

The content of free silica in the mass formulation was varied for evaluating its influence on
cooling cracks. For evaluation of the influence of the milling residue, the mills were discharged
with three different residue values. For evaluation of the influence of the density and viscosity
three mass formulations were elaborated by changing the amount of water. Through change of the
spray dryer entrance temperature, the humidity of the dried powder was varied. To evaluate its
influence, the pressing pressure was varied. To evaluate the influence of the firing step, the prod-

uct was fired in two different cycles.

In the double fire process, the parameters that have direct influence on the appearance of
cooling crack are the percentage of free silica in the mass and the curve of cooling of the kiln. In
the case of tunnel kiln, the most convenient is the preparation of a mass formulation with low
content of free silica (<4,5%). Doing this, not only the cooling crack frequency is decreased, but
also the production of the kiln, without changing the basic characteristics of the product, like
breaking strength, water absorption, contraction, linear thermal expansion and moisture expan-

sion.

During the experiments was observed besides that it milling residues of up to 7,0% can be
used. This reduces the milling time and consequently the consumption of energy, the equipment
maintenance and the handwork in the slurry preparation step to up to 20%, without increasing the

losses in the process and without changing the basic characteristics of the product.



1 Introdugao
O processo de produgdo de revestimentos ceramicas € um processo industrial que utiliza
matérias-primas naturais para obtengdo do produto acabado. A evolugio tecnologica neste campo

tem proporcionado desenvolvimentos significativos:
* A produtividade esta aumentando constantemente;

* A qualidade dos produtos melhorou muito, tanto com relag@o as caracteristicas técnicas

quanto 3 estética;
e Os equipamentos estio cada vez mais sofisticados e automatizados.

Apesar de tudo isso, permanecem ainda grandes problemas para serem resolvidos. Por
exemplo, algumas maquinas e alguns processos ndo sdo constantes e devem ser regulados com
freqiiéncia.

Uma solug¢go possivel atualmente € um controle muito cuidadoso de todos os pardmetros
qué influenciam nas caracteristicas do produto acabado. Para isto € necessario responder algumas
perguntas praticas:

¢ Quais si0 os parametros que devem ser controlados?

* Qual é o valor ideal de cada parametro?

* Qual é o método mais eficaz para o seu controle?

* Qual deve ser a margem de variagdo (oscilagdo) admitida para cada pardmetro?

As respostas a estas perguntas podem ser diferentes, em fungdo de diversas alternativas

tecnologicas € econdmicas, COmo:
* moagem a imido ou a seco;
* Biqueima ou monoqueima;
¢ Forno tunel ou de rolos;

* Produto poroso ou denso, piso ou azulejo;



¢ Mercado para edificagdo popular, classe média ou classe alta.

No caso do presente estudo, trata-se de uma unidade industrial que produz azulejos (re-
vestimentos de parede), classe de absor¢do B III (absorg¢do d’agua maior que 10%), por moagem
a umido pelo processo de biqueima, em forno tunel e produz um produto destinado ao mercado:

classe média e popular.

Com o aumento da competi¢do no mercado, a sobrevivéncia das industrias depende for-
temente da reducdo de seus custos e aumento da produtividade. Uma das principais formas de

reduzir os custos € aumentar a produtividade é a redugdo das perdas.

A Cecrisa Revestimentos Cerdmicos S. A., unidade industrial 2, produz azulejos pelo pro-
cesso de biqueima e tem uma perda na primeira queima em torno de 6,0% da sua produgdo, o que
representa um prejuizo de aproximadamente US$ 400.000,00 ao ano por problemas de trincas,

que sdo visiveis somente ap6s as pegas sairem do forno.

Nesta unidade industrial, a produgio € limitada pelo forno de primeira queima, por isso a
existéncia de trincas nas pegas € considerado hoje pela empresa como sendo o seu maior proble-
ma. Se este problema for reduzido em 1,5%, isso se refletira, diretamente, num aumento de pro-

dugdo e representara um aumento de US$ 430.000,00 no faturamento anual desta unidade.

Portanto, o objetivo principal deste trabalho € avaliar, através de testes em escala industri-
al, a influéncia dos pardmetros de processo no surgimento de trincas de resfriamento em revesti-

mentos ceramicos produzidos pelo processo de biqueima.



2 Trincas em Revestimentos Ceramicos

2.1 Causas de Trincas em Pecas Ceramicas

O surgimento de trincas em uma pega cerdmica deve-se a diversos fatores. As mais fre-
qiientes sdo as trincas abertas nas bordas que podem ter como causa compactagio insuficiente,

massa excessivamente plastica ou extragdo deficiente da peca prensada. [Paganelli, 1998]

A resisténcia mecinica a cru € uma das propriedades mais importantes das pegas confor-
madas, e ¢ imprescindivel que estas suportem os esforgos térmicos €/ou mecénicos que sofrem
durante as etapas anteriores a queima sem se deteriorarem. A extragdo das pegas ceramicas dos
moldes, ao se interromper a for¢a de prensagem, produz uma reagéo elastica da pega. A expansdo
elastica da peca depende.ﬁmdamentahnente das etapas anteriores a prensagem, da forma de pre-
parar o material que alimenta a prensa, assim como de sua umidade e composi¢do. A forga neces-
saria para extrair a pe¢a do molde depende das dimensdes da pecga e da natureza do lubrificante.
Durante a extragiio da pega, o atrito desta com as paredes do molde pode originar trincas, defor-
magdes ou até rupturas se sua resisténcia mecanica ndo for suficientemente elevada para suportar
o esforco mecanico. Durante a operagio de secagem a pega estd submetida a esforcos do tipo
mecénico (golpes devido ao transpérte das pecas) e térmico (aquecimento e resfriamento), so-
frendo, também, tensGes que se originam como conseqii€ncia da contragdo propria da secagem.

Todos esses fatores podem ocasionar defeitos na pega.

A trinca pode ser causada por uma conicidade insuficiente da matriz, desenho inadequado
do lado externo da peca, regulagem deficiente, extracéo violenta ou desgaste do molde. As causas
complementares estdo diretamente relacionadas com a expansﬁo que a pega sofre na saida do
molde, o que origina uma maior ou menor tensao durante sua extragdo. A expansio € maior

quando a massa apresenta uma elevada propor¢io de finos ou quando a umidade ¢ muito baixa.
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Também podem aparecer trincas por uma distribuigdo irregular de carga, uma curva de secagem

inadequada ou uma composigao inadequada para o tipo de secador e sua regulagem.

Os produtos cerdmicos, apds conformados e secados, no chamado “estado a verde”, so-
frem um tratamento térmico, denominado “queima”, em um forno para desenvolver as proprieda-
des e microestruturas desejadas. A queima pode ser dividida em trés estagios: pré-aquecimento,

sinterizagio e resfriamento.

As mudangas que podem ocorrer no material antes da sinterizagdo incluem secagem, de-
composigdo dos aditivos organicos, vaporizagdo da agua, pirdlise do material orgénico e decorﬁ-
posicdo de carbonatos e sulfatos. Neste estagio, as tensdes produzidas pela expansdo térmica das
fases, quartzo-a. para quartzo-§, ndo devem causar trincas ou fraturas no produto, pois o produto
ainda nio sinterizou e tem boa capacidade de deformagdo. Assim, suporta com facilidade as ten-
sdes internas sem fraturar. Durante a fase de resfriamento, o fator limitante ¢ também o problema
do comportamento termodilatométrico. A situa¢do n;) resﬁ*iament(; ¢ muito mais critica do que a
no pré-aquecimento. O material ja esta consolidado, mas com resisténcia mecénica ndo tdo alta
quanto no pré-aquecimento. A diferenca de temperatura, no entanto, pode criar tensdes muito
fortes a ponto de superar a resisténcia a tragdo do material, provocando trincas por choque térmi-
co ou pela redugdo de volume com a transformagdo do quartzo-f para quartzo-a. Na fase de
resfriamento, as tensdes entre a superficie e o interior s3o de sentidos opostos aquelas que acon-
tecem no pré-aquecimento. A superficie entdo encontra-se em estado de tragio em relagio ao
centro da pega, aumentando consideravelmente o risco de ruptura da pega, o que limita a produ-

¢do do forno. [Paganelli, 1998]



2.2 Caracteristicas das Trincas de Secagem e Queima

2.2.1 Trincas de Secagem

Os defeitos que se originam na secagem sdo devidos, sobretudo, a uma secagem excessi-
vamente rapida com a formag@o de condensados. Formam-se trincas nas bordas das pegas cerami-
cas, Figura 1, nos pontos onde sdo maiores as tensdes produzidas pelas desuniformidades de

retragdo. [Guerrieni, 1998]

-

| E—

Figura 1 Defeitos tipicos de secagem. [Guerrieri, 1998]

A condensagdo do vapor d’agua pode ocorrer na superficie da pega cerdmica e se mani-
festa por trincas de pequenas dimensdes e forma irregular. Freqiientemente, apresentam-se com
trés ramificacdes ou mais que partem de um unico ponto com dire¢des diversas, conhecidos por
“pés-de-galinha”.

Deve-se considerar, também, outros fatores que podem causar defeitos durante a seca-
gem, como tempo e/ou temperatura insuficientes ou distribuigiio irregular de temperatura na peca.
Os pardmetros que devem ser mantidos sob controlevpara evitar estas situagOes indesejaveis sdo

temperatura, umidade e vazio de ar. [Guerrieri, 1998]

2.2.2 Trincas de Queima

As trincas que se evidenciam apos a queima sdo raramente causadas por erros na constru-

¢do do forno. Na maior parte dos casos, a origem desses defeitos sdo das etapas anteriores a
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queima. A queima apenas os torna visiveis. Além disso, estes defeitos raramente s&o originados

por uma causa unica.

Alguns dos defeitos mais freqiientes sao apresentados a seguir.

2.2.2.1 Fissuras

Fissuras sdo defeitos que se apresentam como trincas abertas, as quais derivam do proces-
so de fabricagdo. Sdo visiveis na superficie da pega, comegam na borda e continuam em dire¢do

ao centro, Figura 2. Seu comprimento ¢ variavel.

Figura 2 Fissuras tipicas. [Guerrieri, 1998]



2.2.2.2 Trincas de Pré-aquecimento

Trincas de pré-aquecimento sdo fissuras ou fraturas causadas por excessivas tensdes pro-
duzidas por um pré-aquecimento inadequado. Sdo caracterizadas pelo fato das bordas da fissura
serem abertas e a superficie da fratura rugosa, pois o material ainda ndo sinterizou. A Figura 3
mostra uma forma tipica de fissura de pré-aquecimento. A causa é o aquecimento muito rapido,
em torno da temperatura de 573°C, que produz uma excessiva dilatagio da parte externa da pega
no instante do ponto de transformagdo do quartzo. A parte externa, sob températura mais eleva-
da, transforma-se mais rapidamente que a interna, de temperatura mais baixa. Se a diferenca de
temperatura entre as partes interna e externa causar uma forga maior que a correspondente carga
de ruptura, a pega sofre a fratura em sentido transversal a dire¢do na qual se manifesta o esforgo
de tragdo. Quando aparecem estas fraturas, é necessario aumentar a fase de pré-aquecimento e
aumentar o calor fornecido pelos primeiros queimadores a fim de suavizar a curva na fase de pas-

sagem pelo ponto critico (573°C).

Figura 3 Trincas de pré-aquecimento. [Guerrieri, 1998]

2.2.3 Trincas de Resfriamento

Trincas de resfriamento sdo pequenas fissuras fechadas nas bordas das pecas cerdmicas,
dificeis de serem vistas sem o uso de um liquido (agua ou querosene). Podem se apresentar com

aspectos diferentes, como apresentado na Figura 4.




Figura 4 Trincas de resfriamento. [Guerrieri, 1998]

Examinando-se a superficie da fratura, esta se apresenta lisa em toda a espessura na parte
proxima da borda (verdadeira trinca originada no resfriamento), seguida por uma parte mais rugo-
sa (propagagdo da fratura). Uma vez que o vértice ndo ¢ arredondado, esta se propaga ao longo
de alguns meses, dependendo das tensGes presentes no interior da pega. A causa € o resfriamento
muito rapido que faz com que a parte externa atinja a temperatura de transformagdo do quartzo,
- enquanto que a parte interna ainda se encontra acima desse patamar. A transformagdo do quartzo
de B para a é acompanhada de uma forte retragdo que gera tensdes na pega cerdmica. Os pontos
onde as solicitagdes de tragdo sio méaximas se encontram na proximidade do centro dos lados. E
ali que se pode formar uma trinca, a qual se propaga em dire¢éo a parte interna, até que toda a

massa tenha se transformado e as bordas da fratura tenham se fechado.
Para eliminar este defeito pode-se:

* aumentar a fase de queima até eliminar completamente o quartzo livre, o que é muito
dificil, pois implica em uma redugdo na produgao;,

* reduazir a intensidade do resfriamento na zona onde a parte externa do produto se apro-
xima dos 600°C, isto é, suavizar a curva no ponto de transformagdo do quartzo (zona
critica).

As trincas de resfriamento se formam quando o material ndo € mais plastico e ndo pode se
deformar sendo elasticamente, gerando tensGes muito elevadas, proximo ao vértice da fratura,
onde essa concentragdo de tensdes faz progredir a trinca. [Albero, 1985; Biffi, 1987, éebastia;
1991; Reed, 1995; Guerrieri, 1998; Paganelli, 1998]



2.3 Parametros de Controle do Processo

Ao longo do processo de fabricagdo de revestimentos cerdmicos podem ser variados pa-
rametros, cuja influéncia é determinante para propriedades de interesse, em particular, para o sur-
gimento de defeitos nas pegas produzidas. A seguir, estdo relacionados alguns desses pardmetros
e seu provavel efeito no comportamento dos materiais estudados, de acordo com a literatura con-
sultada, como silica livre, residuo de moagem, umidade do atomizado, pressdo de compactagéo e

ciclo de queima.

2.3.1 Silica Livre na Massa Cerdimica

A silica é constituida de atomos de silicio e oxigénio ligados por ligagdes covalentes e
iénicas. Dependendo do arranjo dos atomos, a silica pode se apresentar em trés formas ou fases
cristalinas distintas: quartzo, tridimita e cristobalita. [Navarro, 1985]

A mudanga de uma forma para outra produz variagdes de volume muito significativas. A
silica existe em todas as suas formas nos produtos cerdmicos. A resisténcia ao choque térmico
depende da quantidade e da variedade cristalina presente na composi¢do. As formas estaveis a
temperaturas elevadas do quartzo, tridimita e cristobalita sio mais simples e simétricas que as

correspondentes a temperaturas baixas.

Os intervalos de estabilidade das diversas formas da silica sdo apresentados a seguir: [Na-

varro, 1985]

Quartzo-f &% Tridimita-B; + Tridimita-B, &M1%C Cristobalita-B
N 573°C 117°CTY ™ 163°C ™N220°C

Quartzo-a Tridimita-c; + Tridimita-o, Cnistobalita-o

O quartzo-a, que € encontrado na natureza, ¢ uma versdo deformada da forma §3, estavel a
alta temperatura. A inversdo do quartzo-o. em quartzo-f§ ocorre a 573°C e produz um aumento de

volume no sentido a—f3 e uma redugio de volume no sentido oposto.
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A tridimita o, € estavel a temperatura ambiente. A transfonnagio para tridimita 8, ocorre

a 117°C e provoca um aumento de volume de 0,15%. A transformagéo da tridimita o, para tridi-
mita-B, ocorre a 163°C com um aumento de volume de 0,20%. As duas tridimitas B, e B> sdo

~ hexagonais e apresentam uma diferenga muito grande em suas estruturas.

Na cristobalita, a transformacdo a—f provoca um aumento de volume de 3%. A mudanga
ocorre a 220°C no aquecimento e entre 240 ¢ 170°C no resfriamento. A cristobalita o € pseudo-
cubica e a cristobalita B é cibica. A variagdo de volume da cristobalita confere aos produtos ce-
ramicos, ricos em cristobalita, uma elevada dilatagdo e uma sensibilidade ao choque térmico a

baixas temperaturas.

2.3.2 Residuo de Moagem

O objetivo da moagem ndo € unicamente reduzir o tamanho dos materiais solidos, mas
também de obter um conjunto de particulas com uma determinada distribuigdo granulométrica. As
indastrias de revestimentos ceramicos utilizam duas tecnologias de moagem: a seco ou a umido.
A moagem a Gmido leva a uma maior homogeneizagdo das matérias-primas e fegularidade da

forma dos graos. Este é o processo empregado pela Cecrisa, unidade 2.

No processo de moagem a umido da empresa em estudo s@o utilizados moinhos de bolas
descontinuos. Neste tipo de moinho, o material a moer € submetido a inimeras ag¢des de pressao,
de atrito e choque entre as bolas e as paredes do tambor. O efeito da moagem sera tanto maior,
quanto maior for o tempo de permanéncia do material no tambor.

As especificacOes para moagem a amido variam em fungdo do tipo de matéria-prima. O
paridmetro mais importante industrialmente € o residuo de moagem, medido em uma peneira pa-
drio (malha ABNT 325, abertura 44 um). Este parimetro ¢ definido em funggio do tipo de massa.
Se as matérias-primas ndo contém minerais secundarios (impurezas), o residuo pode ser alto. Se
existirern impurezas indesejadas, € necessaria uma moagem por mais tempo, para se diminui_r o

residuo. [Navarro, 1985; Paganelli, 1998]
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2.3.3 Densidade e Viécosidade da Barbotina

A densidade e a viscosidade da barbotina sdo duas varidveis importantes a serem controla-
das nas massas cerdmicas. Em barbotinas preparadas para atomizagdo, nas quais € muito impor-
tante aumentar o conteudo de solidos para reduzir o consumo de energia do atomizador e au-
mentar a produtividade deste equipamento, deve-se trabalhar com a maior densidade possivel.
Isto significa trabalhar com o maior valor de densidade de barbotina, que permita uma moagem
eficiente € maior rapidez na descarga dos moinhos. Por outro lado, o valor da viscosidade deve

ser mantido o mais baixo possivel, para permitir o transporte da barbotina através de bombas.

2.3.4 Umidade do P6 Atomizado

A atomizagdo tem como objetivo secar a massa e obter um produto granular a fim de faci-
litar a prensagem. A fase de atomizagdo € pouco influenciada pelas caracteristicas das matérias-

primas, sendo quase completamente controlada pelos pardmetros do processo. [Navarro, 1985]

O resultado da fase de atomizagio deve ser um produto granulado com distribui¢do gra-
nulométrica e umidade constante. Estes parametros devem ser controlados com freqiiéncia, mas
para garantir que permanegam constantes € necessario que a barbotina que ¢ injetada tenha ca-

racteristicas constantes de viscosidade e densidade.

2.3.5 Pressio de Compactacio

Este método de conformag@o de pegas cerdmicas opera pela agdo de uma compressao me-
cinica da massa em um molde e representa um dos meios mais econdmicos de fabrica¢do de pro-
dutos cerdmicos. Na prensagem, utilizam-se moldes metalicos e p6s com umidade na faixa de 6 a
7%.

A compactagdo de po6s cerdmicos pode ser divididos em trés estagios: [Reed, 1995]

¢ arranjo dos granulos;
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» diminui¢io da porosidade intergranular por deformagdio e fratura dos granulos;

. dimitiuigﬁo da porosidade intragranular por deslizamento de particulas no interior do granulo,

s6 observada em determinadas condigdes de compactagio (pressdo e umidade).

As variaveis do processo de prensagem estdo relacionadas ao p6 a prensar € aos parame-
tros da prensa. A fase de prensagem determina grande parte das caracteristicas mecénicas e geo-

métricas do produto. E necessario, portanto, um controle rigoroso dos pardmetros de prensagem.

2.3.6 Ciclo de Queima

A primeira queima do processo de biqueima de azulejos é a fase do ciclo produtivo desti-
nada a conferir ao produto sua microestrutura e todas as suas caracteristicas fisicas definitivas e
estaveis, como absor¢do d’agua, resisténcia mecinica e coeficiente de dilatacdo térmica. [Navar-

ro, 1985].
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3 Procedimento Experimental

O procedimento experimental consistiu, inicialmente, em uma analise da tipologia e da fre-
qiiéncia de defeitos do tipo trincas na unidade industrial 2 da Cecrisa Revestimentos Cerdmicos.
Através de instrumentos de planejamento da qualidade total (grafico de Pareto e diagrama de cau-
sa e efeito), definiu-se qual o principal problema a ser atacado e suas principais causas. Por fim,
fez-se um planejamento experimental de modo a caracterizar com mais detathes o problema de

pesquisa e propor solugdes adequadas.

3.1 Levantamento dos Tipos de Trincas e sua Freqiiéncia

Os tipos de trincas mais freqientes, encontradas nos azulejos produzidos pela processo de

biqueima, sdo apresentados na Figura S.

As perdas devidas aos varios tipos de defeitos nas pegas cerdmicas (substratos) estdo re-
sumidas nas Figuras 6 e 7, referentes ao periodo de 1995 a maio de 1998. Os valores referentes

aos de 1995,1996 e 1997 sdo médias.
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)

Figura S Trincas de manuseio de esmaltadeira (a), de prensa (b) e de resfriamento (c), en-
contradas em pegas da Cecrisa Revestimentos Cerdmicos, unidade industrial 2.
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Através de um levantamento de dados nos arquivos da empresa, no periodo de margo a

setembro de 1997, foi montado um grafico de Pareto [Kume, 1993], Figura 8, que destaca a trin-

ca de resfriamento como o principal defeito.
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Figura 8

dade 2, de margo a setembro/97.

’

100
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Pecas trincadas (%)

Grifico de Pareto de freqiiéncia de causas de quebra de substrato na Cecrisa, uni-

Para confirmar os dados apresentados na Figura 8, foram coletadas amostras, no periodo

de 1 a 31 de dezembro/97, da seguinte maneira:

* foram escolhidos aleatoriamente 75 carros (17.400 m” de azulejos), intercalados 4 a 4;

* as pegas foram retiradas das pilhas, conforme esquema da Figura 9.

As regiGes escuras representadas correspondem a posi¢do das pegas a serem retiradas. A

intencdo deste procedimento foi a de ter uma amostragem representativa dos defeitos a serem

avaliados,



17

uli=
-

-
mil
U YU

Figura 9 Posi¢des no carro onde foram coletadas as amostras para anélise.

Como cada carro possui cinco colunas transversais, as regides foram descritas conforme
esquema a seguir, Figura 10. As regides s3o demarcadas em colunas externas (E; e E,), coluna

“do meio (M) e centros médios (CM; e CM,).

E; M, M CM; E;
R
Y

Figura 10  Denominagdes das colunas do carro onde foram coletadas as amostras para anali-
se.

As pegas foram retiradas do carro manualmente para detectar todo e qualquer tipo de trin-
ca. As pegas sem defeitos foram devolvidas para o processo, € as pegas com trinca foram separa-
das, analisadas e fotografadas, Figura 5. Os resultados desta analise estdo apresentados na Figu-
ra 11, que confirma os resultados apresentados na Figura 8, do grafico de Pareto do historico da

empresa em anos anteriores.
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Figura 11  Grafico de Pareto de freqiiéncia de causas de quebra de substrato na Cecrisa, uni-
dade 2, em dezembro/97.

3.2 Avaliacado Prévia do Problema e suas Causas Fundamentais

Com base na literatura e num brainstorming feito pelas pessoas envolvidas no processo,
foi elaborado um diagrama de causa e efeito [Kume, 1993], para a identificacdo do problema e

suas causas fundamentais, Figura 12.

3.3 Planejamento e Experimental

A partir do diagrama de causas e efeitos, elaborou-se um planejamento experimental, des-
tacando as variaveis de processo cujo efeito parece ser relevante sobre o surgimento de trincas de
resfriamento, Tabela 1. Aqui, os valores das varidveis foram ajustados para mais (T+) e para me-

nos (T-) em relagdo ao valor inicial padrdo (TO), adotado na produgéo.
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3.4 Execuc¢ao Experimental
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Por se tratar de um experimento em escala industrial, foram utilizados os equipamentos do

processo de produgio de azulejos da Cecrisa Revestimentos Cerdmicos, unidade industrial 2.

3.4.1 Formulacio da Massa

As formulagdes utilizadas nos experimentos foram variagdes para mais (T+) e para menos

(T-) em relagiio a um padrdo (TO), variando-se o teor de quartzo livre, Tabela 2. As analises

quimicas e mineraldgicas das matérias-primas utilizadas estio resumidas nas Tabelas 3 e 4. A

matéria-prima G, ausente nestas tabelas, corresponde ao chamote reciclado do processo. O teor

de quartzo livre de cada matéria-prima esta na Tabela 5.

Tabela 2 Composigdo da massa.
MATERIA-PRIMA | T- (%) | TO (%) | T+ (%)

A 0,0 6,0 30,0
B 15,0 15,0 10,0
C 22,0 22,0 22,0
D 14,0 14,0 14,0
E 10,0 12,0 8,0
F 33,0 25,5 10,0
G 6,0 5,5 6,0

TOTAL 100,0 100,0 100,0




Tabela 3 Andlise Quimica das Matérias-Primas
COMPOSTOS | MP. A | MP.B MP.C MP.D MP.E MP.F
(%) (%) (%) (%) (%) (%)

Si0, 82,63 45,18 10,16 57,70 60,39 64,79
ALO; 10,29 35,55 1,52 6,39 24,32 21,34
Fe,03 0,44 1,27 0,84 3,41 2,65 2,03

Ca0 0,07 0,16 27,66 2,07 0,04 0,05
Na,O 0,45 0,30 0,07 0,39 0,55 0,40

K0 1,07 0,22 0,17 0,58 2,36 2,84
MnO <0,01 0,01 0,04 0,13 <0,01 <0,01

TiO, 0,67 2,12 0,08 0,38 1,06 0,76
MgO 0,25 0,26 19,82 20,77 0,60 0,88

P,0s 0,02 | 0,01 0,04 0,15 0,05 0,03

Perda ao Fogo 4,11 14,92 39,60 8,04 7,97 6,88

Tabela 4 Fases cristalinas
MATERIAS-PRIMAS FASES IDENTIFICADAS
A quartzo e caulinita
B quartzo, dolomita, caulinita, feldspato sddico e clorita
C dolomita, calcita, clorita e ilita
D talco, quartzo, dolomita, clorita e anatase
E feldspato sodico, feldspato potassico, quartzo, caulinita e ilita
F caulinita, quartzo, ilita e magnetita
G quartzo, dolomita, caulinita, feldspato sddico, clorita, talco, ilita e
calcita
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Tabela § Teor de quartzo livre.
MATERIAS-PRIMAS | % DE QUARTZO LIVRE
A 5
B 13
C 0
D 6
E 35
F <2
G 3

3.4.2 Moagem das Matérias-Primas

O processo de preparagdo de massa utilizado foi a moagem a imido. Foram utilizados
moinhos de bolas revestidos com silex, com elementos moedores de agata de densidade de 1,8
kg/l. A distribui¢cio das bolas foi de 35% com didmetro de 25 mm, 45% com didgmetro de 38 mm
e 20% com didmetro de 50 a 76 mm. O moinho de bolas tem capacidade de 26.000 litros €
11.500 kg de carga seca. As matérias-primas, a agua e os aditivos foram colocados no moinho
por um periodo de tempo pré-determinado em uma velocidade de 12 rpm, até o residuo atingir o
valor desejado. ApoOs a moagem, a barbotina foi descarregada, passando por peneiras vibratorias,
malha ABNT 100 (149 pum), imis e, entdio, foi depositada num tanque de concreto sob agitagdo

constante por 24 horas.

3.4.3 Atomizacao

A barbotina foi secada em um atomizador constituido por um cone sobreposto por um ci-
lindro fechado. No interior existe uma coroa circular de bicos que pulverizam a barbotina sob
pressdo, reduzindo-a a gotas de didmetros muito pequenos em dire¢do ao ar quente em cor;tracor-
rente. As goticulas secam, em contato com o ar, e as particulas finamente moidas, nelas contidaé,

aglomeram-se num granulo. A sucessiva queda e atrito contra as paredes do atomizador favorece
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a obtencdo de uma forma quase esférica e oca, o que garante uma boa capacidade de desliza-
mento do pd e, portanto, um bom preenchimento do estampo na fase de prensagem. [Escardino,

1988]

O atomizador da Cecrisa, unidade 2, utiliza calor produzido por uma fornalha de carvido
mineral. Foram controlados nesta etapa do processo a umidade e a distribui¢do granulométrica a
cada 30 minutos. O pd atomizado, apds passar por uma peneira vibratéria malha ABNT 10, foi

transportado por correias até o silo onde permaneceu por 24 horas.

3.4.4 Prensagem

O p6 atomizado, retirado do silo, com unﬁdade entre 6,0 e 6,5%, apOs passar por uma pe-
neira vibratoria malha ABNT 8 (1,2 mm), foi depositado em uma tremonha e, entdo, compactado
em uma prensa hidraulica do tipo IC 530, com uma presséo efetiva em torno de 42 MPa. Foram
produzidas pegas no tamanho 15x15 cm e 4,2 mm de espessura, com uma velocidade de 22 bati-
das/minuto. Os azulejos, apés compactados, foram empilhados face com face e muratura com
muratura em um carro (vagoneta) com capacidade para 232 m’, distribuidos em 45 pilhas, com

uma altura de 217 pegas.

3.4.5 Secagem

A secagem se deu em um secador tinel, de 110 metros comprimento e capacidade de 56
carros. O percurso foi de 32 horas, com um perfil de temperatura representado na Figura 13, de

modo a se obter uma umidade residual menor que 1,5%.
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Temperatura

Tempo (h)

Figura 13  Curva de secagem.

3.4.6 Queima

As pegas foram queimadas em forno tunel com comprimento de 110 metros e capacidade
para 56 carros. Para um percurso de 32 horas, a curva de queima foi a apresentada na Figura 14,

com um patamar maximo em torno de 1060 a 1080 °C.
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Figura 14  Curva de queima.

3.4.7 Propriedades Medidas

3.4.7.1 Matérias-Primas
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O teor de quartzo livre foi medido por calorimetria de varredura diferencial (ou DSC —

Diferential Scanning Calorimetry), no Centro de Tecnologia em Cerdmica — CTC, em Criciima.

O principio de medida se baseia na energia liberada ou absorvida em uma reagdo. Através de um

grafico avaliou-se a area de transformagio do quartzo-a. para o quartzo-B e entdo foi calculado o

percentual de quartzo livre presente na amostra. Foram tragados dois graficos, um com a amostra

pura e outro com adigdo de quartzo puro a amostra. Por diferenca da area ¢ calculado o percen-

tual de quartzo livre. Adicionalmente, foi feita uma analise de fases por difragdo de raios-x, no

Labmat, em Florianopolis.

3.4.7.2 Moagem

A densidade da barbotina foi medida por meio de um picndémetro de 100 ml, com o uso de

uma balanga eletronica digital com resolugéo de 0,01 g. O tempo de escoamento foi avaliado em
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um medidor de indice de viscosidade do tipo copo Ford nimero 4. Para a medigio do residuo de
moagem, foi coletada uma amostra de 100 ml de barbotina do moinho. Esta foi despejada em uma
peneira malha ABNT 325 (44 pum). Com pressdo d’agua, fez-se com que todo o material passas-
se pela peneira, ficando retido apenas o residuo. Este, apos secagem em estufa a 120°C, foi pesa-
do em uma balanca digital, obtendo-se o percentual de residuo. Os trés ensaios foram realizados
na propria empresa.

Curvas de distribui¢do granulométrica foram obtidas através de um analisador de distribui-

¢0 de particulas a laser, Sympatec-Helos 12la, no CTC.

3.4.7.3 Atomizacgdo

Para a determinagdo da umidade, foram coletadas amostras de aproximadamente 500 g na
correia transportadora. Através de quarteamento foram sepafados 100 g, e levados a uma estufa
de lampada infravermetha a 110°C, deixada até massa constante. A umidade foi calculada pela
equagao:

U = [(m, - m5)/ m,]100 )
onde:

U = umidade percentual

m, = massa da amostra umida

m, = massa da amostra seca

3.4.7.4 Prensagem

Para a medi¢do da densidade aparente a seco, foram coletadas amostras de substrato
(compactado cru), e cortadas em cinco partes, nos quatro cantos e uma no meio. Estas foram

levadas a uma estufa a 110°C até secagem total das pegas. Entdo, com auxilio de uma pinga te-
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naz, as pegas foram levadas a um recipiente com mercurio, que esta sobre uma balanga eletronica
digital com resolugio de 0,01 g, Figura 15. O calculo da densidade foi feito da seguinte forma:
D, = (mo Dyg)/(m; — m) 2)
onde:

D, = densidade aparente

Dy, = densidade do mercurio (13,59 g/em’)

m, = massa da pega

m; = massa da pecga imersa no mercurio

my, = massa da haste do aparelho de teste

Para a regulagem da pressdo de compactagio procedeu-se da maneira seguinte. As pren-
sas apresentam uma forga maxima em toneladas transmitidas da maquina ao estampo. Nas prensas
hidraulicas esta for¢a provém de um cilindro que recebe 6leo hidraulico sob pressdo. O estampo
transmite esta forga através da placa e dos pungdes ao po, transformando-se em pressido sobre as
pecas ceramicas, chamada de pressdo de conformagdo. Para se calcular a pressido de conforma-

¢do, aplica-se a Equacdo 3.
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Figura 15  Densimetro de merciirio. [Sebastia, 1991]
P=F/A &)

onde:
P = pressio de compactagdo
F = pressio manométrica multiplicada pela area do pistdo
A =numero de cavidades multiplicado pela dimensio da pega

A resisténcia mecanica foi medida conforme a norma ISO DIS 10545-4 [Palmonari,
1995]. A resisténcia mecéanica a cru foi determinada pelo ensaio de flexdo em trés pontos, Figura
16. Aleatoriamente foram coletadas dez pegas inteiras e levadas até o deflectdmetro. Estas foram
colocadas sobre os apoios, com a superficie de uso para cima e com a largura paralela aos apoios
com uma pequena sali€ncia para fora das barras de apoio. A barra central foi posicionada no cen-
tro da pega (eqiidistante dos apoios). A forga foi aplicada de maneira gradativa numa velocidade

de aumento de carga de 140,2 N/mm’>s. A forga F de ruptura registrada no aparelho foi, entdo,
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anotada. A espessura foi medida na segdo de ruptura. O calculo do modulo de ruptura (R), ex-
presso em N/mm’ foi calculado pela média das dez pegas ensaiadas, utilizando-se a Equacio 4:

F
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L , | Espesswa [

boracha </ / [\ ) e
i e '
}
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Distdncia entre apoios

«L@" I SR
I

a7 : : d
Didmetro
das barras

Figura 16  Esquema do aparelho para mediar resisténcia em trés pontos (deflectémetro).
[Palmonari, 1995]

R=3FL/(2bH) @)

onde:

R = modulo de ruptura (resisténcia mecinica) em N/mm®
F = for¢a de ruptura em N

L = distancia entre os suportes em mm

b = comprimento da pega ensaiada em mm
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h = minima espessura medida na se¢io de ruptura em mm

A expansio de prensagem pode ser medida pela diferenca entre as dimensdes da pega apos
a extracdo e a caixa matriz:
Ep = [(Ac- Am) 100)/4. >
onde:
Ep = expansdo por umidade
A, = area do compactado

A, = area da matriz

3.4.7.5 Secagem

A réeisténcia mecinica a seco foi medida conforme a norma ISO DIS 10545-4 [Palmonari,
1995], de maneira analoga a resisténcia mecanica a cru pelo ensaio de flexdo em trés pontos, Fi-
gura 16, utilizando-se a Equac#o 4.

A retragio de secagem foi medida através da diferenga entre as dimensdes da pega imida

e da peca apos sair do secador:

Rs = [(Au- A 100)/4, ©)
onde:

Rs =retrac¢do de secagem

A, = area da peca umida

As= area da peca seca

Para a determinagéo da umidade residual, a peca apos sair do secador industrial foi pesada
em balanga eletronica e levada a um secador de laboratorio a 110°C de temperatura até massa
constante. O calculo é feito pela diferenga entre a massa da pega na saida do secador industrial e a

. massa da pecga (massa constante):

Us = [(mg; - my)/ ms]100 0]
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onde:
Us = umidade residual pos-secagem
mg = massa da peca na saida do secador industrial

my = massa da peca (massa constante)

3.4.7.6 Queima

A resisténcia mecinica das pegas queimadas foi medida, também, de acordo com a norma

ISO DIS 10545-4 [Palmonari, 1995], Equagao 4.
A expansdo por umidade foi determinada conforme a norma ISO DIS 10545-0 [Palmona-

ri, 1995]. Cada corpo de prova foi preparado cortando-se a pega cerdmica na regido central com
auxilio de uma serra de metal duro, nas dimensdes de 65 a 65,3 mm de comprimento por 5 a 10
mm de largura, medidos com paquimetro de resolugéo de 0,05 mm. As faces e extremidades do
corpo de prova foram polidas de forma a ficarem planas e paralelas. O corpo de prova foi coloca-
do dentro de um cesto apropriado e o cesto com o corpo de prova levado a uma autoclave, Figu-

ral7.
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Figura17  Esquema de uma autoclave para medi¢do de expansdo por umidade. [Palmonan,
1995]

Apos atingida uma pressdo de 5,3 (+ 0,6) kgf/cmi, a mesma foi mantida por 10 horas.
Entdo, a valvula de alivio de pressdo foi aberta, e o corpo de prova foi retirado e levado a um
recipiente com agua até atingir a temperatura ambiente. Em seguida, foi retirado o excesso de
agua do corpo de prova com um pano limpo e umido. O corpo de prova foi, entdo, posicionado

em um dilatémetro, Figura 18, no laboratorio industrial da Cecrisa.
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Figura 18  Esquema de um dilatometro para medi¢do de expansdo por umidade. [Palmonari,
1995]

O dilatdmetro foi ligado, posicionando-se a agulha registradora em 25°C . Quando se atin-
giu a temperatura de 450°C, o aparelho foi desligado deixando que a agulha retornasse ao ponto
inicial (25°C). Com auxilio de um paquimetro de resolugdo de 0,05 mm, foi medida a distdncia
entre as linhas de dilatagdo e retragdio no ponto de 25°C. A expans@o por umidade foi calculada

pela equagio:
Eq=Dk ' 3

onde:
E4 = expansdo por umidade pos-queima
D = medida entre as linhas
k = constante do padrdo (0,01046)
Para a determinag@o da absor¢@o d’agua pela norma ISO DIS 10545-3 [Palmonari, 1995],
foram coletadas dez pegas inteiras, aleatoriamente. As amostras foram secas em estufa (110+5)°C

até atingirem massa constante, isto €, até que a diferenga entre as sucessivas pesagens efetuadas

num intervalo de 2 horas fosse menor que 0,1%. As pecas foram deixadas esfriar até a temperatu-
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ra ambiente e, entdo, colocadas em um recipiente metalico apropriado para fervura Figura 19,

que contém um cesto metalico no qual as pegas sdo colocadas em posigéo vertical.

(llO’S'C)ﬂ seco
1
Reci
] || poro imersso \ IE } -
‘ de .
s cdor Bolonco
(Chama °“) \_/ l [E0Y
Estuta . mﬂ ’.I

Figura 19  Esquema do aparelho para medi¢do de absor¢do d’agua. [Palmonari, 1995]

O cesto foi colocado a uma altura de 6 cm do fundo do recipiente. Apds o recipiente ser
completado com agua destilada, 0 mesmo foi aquecido e deixado em fervura por 2 horas. Para
resfriar as pegas apos o tempo de fervura, foi utilizada agua corrente & temperatura ambiente.
Posteriormente, com um pano limpo foi retirado o excesso de agua e os corpos de prova foram

pesados em uma balanga eletronica. Foi calculado o percentual de absor¢dio d’agua pela equagédo:

| A, = [(Myy - my) my]100 (10)
onde:
A, = absorgd@o de agua

my, = massa da pega umida

m,y = massa da pega seca
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Para se determinar o percentual de pegas trincadas, foram retiradas para cada ensaio 9.744
pecas do carro. Com auxilio de um bastdo de madeira, todas as pegas foram batidas e separadas
as pecas trincadas pelo som emitido. Em seguida, as pegas trincadas foram classificadas visual-
mente de acordo com o tipo de superficie da fratura. Aquelas com superficie lisa foram conside-

radas trincas de resfriamento e as com superficie rugosa, trincas de pré-aquecimento.



37

4 Resultados e Discussao

4.1 Silica Livre na Massa Ceramica

Nesta pesquisa, foi variado o teor de silica livre, sob a forma de quartzo-a, na formulagio
da massa cerdmica, segundo o procedimento experimental, em trés niveis, T- (4,46%), TO
(6,36%) e T+ (13,22%). Fixadas as demais variaveis do processo, foram medidas as propriedades
de interesse ao l())ngo das etapas da fabrica¢do de azulejos por biqueima em escala industrial, cujos

resultados estdo resumidos na Tabela 6.

A resisténcia a cru diminui com o aumento do teor de quartzo livre, quando se aumentou
o teor de quartzo na massa, porque foi necessario acrescentar matérias-primas com menor plasti-
cidade. A redugdo da plasticidade na massa dificultou a prensagem, diminuindo o agrupamento
das particulas, o que fez com que a resisténcia tenha diminuido. Pelo mesmo motivo, ha um au-

mento do nimero de pegas trincadas no pré-aquecimento.

Durante a secagem ocorre o transporte de adgua do interior da pega até sua superficie
quando, entdio, ocorre a secagem. Este transporte de agua ¢ dificultado pela redugio da porosida-

de que diminui com o aumento da plasticidade da massa.

O residuo de moagem das massas cerdmicas é constituido principalmente de quartzo, que
¢ o material mais duro entre as matérias primas que constituem as massas. O quartzo néo apre-
senta retragdo na temperatura de queima (1060°C) e por isso interfere muito pouco nas reagdes
de retragio [Paganelli, 1999].

Quando se diminui o percentual das matérias-primas que contém maior teor de quartzo,
para manter o residuo no valor padrio é preciso reduzir o tempo de moagem, com isso as parti-

culas de calcario presentes na massa permanecem mais grossas, dificultando a reagdo do carbo-
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nato de calcio e magnésio com a silica e a alumina que é responsavel pelo bloqueio da retragio da
fase argilosa; com isso, ha um aumento na retragdo [Paganelli, 1999].

Ao se aumentar o teor de quartzo livre na massa tem-se um aumento de material mais
duro. Para que o residuo seja mantido € necessario um aumento do tempo de moagem, e isso faz
com que os materiais argilosos sofram uma moagem excessiva, aumentando a fundéncia da massa

e consequentemente sua retragéo apos a queima. [Paganelli, 1999].

O percentual de quartzo livre tem grande influéncia sobre o coeficiente de dilatagio linear
e, por conseqiiéncia, sobre a variagdo de volume durante o aquecimento/resfriamento. Durante a
transformacg8o de quartzo § para o a 573°C ha uma retragdo volumétrica de 2,4% [Singer, 1971:
p. 169]. Esta varia¢do brusca de volume ¢ determinante para o surgimento de trincas de resfria-
mento e pode causar ruptura de uma pega cerimica que contenha quartzo. Outras transformages
entre fases de silica, p. ex., quartzo para tridimita (870°C, variagdo de volume 12,7%), niio ocor-

rem rapidamente e assim ndo rompem o corpo ceramico. [Singer, 1971: p. 168].

As demais propriedades medidas ndo apresentaram um comportamento que tenha sofrido
aparente influéncia pela variagdo do teor de quartzo livre na massa. Portanto, o uso de uma for-
mulacdo com menores teores de quartzo livre ndo altera significativamente as demais proprieda-

des de interesse e garante uma redugio sensivel das perdas durante o resfriamento.
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4.2 Residuo de Moagem

Nesta pesquisa, foi variado o percentual de residuo de moagem da massa cerdmica através
da alt_eragﬁo}do tempo de moagem, T- (2,2%) para um tempo de moagem de 16 horas, TO (5,2%)
para 10 horas e T+ (6,8%) para 8 horas. Os residuos forém medidos em peneira 325 ABNT.

As propriedades de interesse, medidas as ao longo das etapas do processo ceramico de bi-

queima, em escala industrial, e seus respectivos resultados e discussdo estdo resumidos na Tabela

7.

O tempo de moagem reduzido produz particulas maiores de calcario, o que, como discuti-
do anteriormente, causou um aumento na retragdo. [Paganelli, 1999]. Analogamente, o transporte
de agua durante a secagem ¢€ dificultado pela redugdo da porosidade que diminui com o aumento

da plasticidade da massa.

As demais propriedades medidas ndo apresentaram um comportamento que tenha sofrido

aparente influéncia pela variagéo do teor de quartzo livre na massa.

0o pgrcentual de residuo na faixa de 2,0 a 7,0% ndo tem influéncia sobre o percentual de
pecas trincadas e também sobre as propriedades de interesse, mas influencia muito no tempo de
moagem e conseqiientemente nos custos de pfeparac;io da massa. Neste experimento, se for usa-
do um residuo em torno de 2,0% em vez de 7,0%, tem-se um aumento de 100% no tempo de
moagem, isto é, de 8 horas para 16 horas o tempo de moagem, sem que haja melhoria nas carac-

teristicas do produto.

4.3 Densidade e Viscosidade da Barbotina

Neste trabalho, foram variadas a densidade e a viscosidade da barbotina em trés niveis: o

padrio, um abaixo e outro acima deste. Os valores foram escolhidos de forma que fossem possi-
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veis de aplicar em escala industrial. Os valores de densidade foram alterados mediante adigéo de
4gua no moinho, obtendo-se ento T- (1,54 g/em’), TO (1,64 g/em’) e T+ (1,71 g/em®).

O indice utilizado para avaliar indiretamente a viscosidade foi o tempo de escoamento,
medido em copo Ford de diversos tamanhos. O comportamento reoldgico da barbotina foi altera-
da mediante adigdes de quantidades distintas de defloculante no moinho. Os valores utilizados
neste experimento foram T- (13 segundos), TO (17 segundos) e T+ (30 segundos), medidos atra-

vés de viscosimetro copo Ford nimero 4.

Fixadas as demais variaveis do processo, foram medidas as propriedades de interesse ao
longo das etapas da fabricagdo de azulejos por biqueima em escala industrial, cujos resultados

estdo apresentados na Tabela 7.

A densidade e o tempo de escoamento da barbotina influenciam no tempo de moagem,
tempo este que ajustado mantém o percentual de residuo nos padroes especificados. A densidade
¢ o tempo de escoamento da barbotina influenciam nas regulagens do atomizador, mas através de

ajustes na operagio as propriedades do atomizado sdo mantidas nos padrdes estabelecidos.

A densidade e o tempo de escoamento da barbotina ndo exercem nenhuma influéncia di-
reta sobre as propriedades do produto, pois as diferencas sdo compensadas durante o processo de

preparagdo do po.
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4.4 Umidade do P6 Atomizado

Foi variada a umidade do pé durante a atomizagdo através do controle da temperatura de
entrada, que determina a quantidade de agua evaporada, nos niveis T- (4,85%), T0 (6,0%) e T+
(7,4%). Foram medidas as propriedades de interesse ao longo das etapas do processo cerdmico de

biqueima, em escala industrial, e mantidas as demais condi¢Ges normais do processo.

Fixadas as demais variaveis do processo, foram medidas as propriedades de interesse ao
longo das etapas da fabricagiio de azulejos por biqueima em escala industrial, cujos resultados

estdo apresentados na Tabela 8.

A umidade do atoinizado influencia significativamente a densidade aparente da pega, devi-
do a sua influéncia no empacotamento e porosidade. O mmpoﬁammto observado é semelhante
ao relatado por Navarro [1986: 273]: a compactagdo maxima € obtida a um teor de umidade criti-
co que depende da pressdo aplicada. Para o atomizado estudado, a densidade maxima alcancada

foi de 1,93 Mg/m3 para uma pressio de 40 MPa.

Se mantida constante a pressdo de compactagiio, a umidade do atomizado influencia si-
gnificativamente na expans@o de prensagem, devido & variagdo na energia elastica acumulada na

prensagem que aumenta com o aumento da umidade.

Na realizagdo do ensaios desta pesquisa, por se tratar de um volume relativamente peque-
no de p6 atomizado (16 ton, aproximadamente), a massa ndo pode ser separada em mais de um
silo para fins de homogeneizagdo. Durante a descarga do silo ocorre a separagio da massa em
particﬁlas maiores € menores, mais ou menos umidas. Na pratica industrial, faz-se uma conipensa-
¢do dessa variagdo quando se tem a disposi¢do descargas de mais de um silo. Neste caso, a condi-

¢30 padrdo de umidade (6,0%) apresentou os menores percentuais de pegas trincadas provavel-
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mente por que a homogeneizagdo da massa foi mais efetiva, ja que foram utilizados 3 silos simul-
taneamente.

O comportamento observado € analogo ao relatado por Navarro [1986: 276]: a porosida-
de e retragdo minimas ]é obtida a um teor de umidade critico, que corresponde a umidade de ma-
xima compactag¢do. Para uma determinada pressdo de compactag@o, a retragao linear e a absorgéo
d’agua diminuem com umidade, desde que ndo seja atingida a umidade critica.

As demais propriedades medidas ndo apresentaram um comportamento que tenha sbfn'&o

aparente influéncia pela variagdo da umidade no atomizado.

4.5 Pressido de Compactagdo

Nesta parte da pesquisa, foi variada a pressdo de compactagdo do p6é nos seguintes niveis:
T- (32 MPa), TO (42 MPa) e T+ (57 MPa). Em seguida, foram medidas as propriedades de inte- |
resse ao longo das etapas do processo cerdmico de biqueima, em escala industrial, e discutidos os
respectivos resultados, Tabela 9.

As condigdes normais das etapas anteriores foram mantidas, a saber:
* tempo de moagem de 10 horas e residuo em maiha 325 mesh (ABNT) de 5,0%.

¢ umidade do p6 atomizado entre 6,0 € 6,5% e residuo de 8,0 a 20% em malha ABNT 35 e

quantidade de finos abaixo da malha ABNT 120 menor que 3,0%.
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A pressdo de compactagio influencia significativamente a densidade aparente da pega, de-
vido a sua influéncia no empacotamento e porosidade. O comportamento observado é semelhante
ao relatado por Navarro [1986: 273]: para uma umidade de prensagem determinada, a densidade

aparente aumenta com o aumento da pressdo de compactagdo. Pelo mesmo motivo, ha um au-

mento da resisténcia mecanica a verde e queimado.

Se a umidade for mantida constante, a pressio de compactagdo do atomizadoAinﬂuencia
significativamente na expansdo de prensagem, devido & variagdo na energia elastica acumulada na
prensagem que aumenta com o aumento da umidade, como comentado na literatura [Reed, 1995:
p. 434].

O comportamento foi também observado na literatura {Navarro, 1986: p. 278]: uma maior

densidade aparente provocada por uma maior pressio de compactagdo origina uma absorgéo

d’agua e uma retragéo linear menores no produto queimado.

A variac¢do da pressio de compactagdo tem um efeito significativo sobre a expansdo de
prensagem, devido & variagdo da energia elastica acumulada na pega durante a compactagdo, e
sobre a densidade aparente, a retrag@o, a absor¢do d’agua e a resisténcia mecénica, devido a vari-
acdo no empacotamento e, conseqientemente na de porosidade.

A varia¢do da pressdo de compactagdo entre 32 ¢ 57 MPa ndo tem influéncia significativa
sobre o percentual de pecas trincadas apds a queima. A variagdo da pressdo de compactagdo nio
tem influéncia sobre as caracteristicas: expansdo por umidade e dilatagéo, visto que estas proprie-

dades estdo relacionadas com as fases presentes e nio ao empacotamento ou porosidade da pega.
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4.6 Ciclo de Queima

Por se tratar de um experimento em escala industrial, aplicado em uma empresa que utiliza
forno tnel para queima do substrato foi impraticavel realizar os testes de alteragdo na curva de
queima, sem alterar a produgio da fabrica. Este tipo de forno tem uma inércia muito grande, isto
¢, se a curva de queima for alterada para a realizagdo de um teste podera levar até dez dias para se
voltar as condigdes normais de queima. Naturalmente, isto provoca um prejuizo_ muito grande |

para a empresa.

No entanto, aproveitou-se uma oportunidade em que a fabrica estava com sua produgdo
reduzida por motivo de.férias de final de ano e entdo foram comparados os resultados do forno
com sua produgdo normal (percurso de 27 horas ) e com a produgédo reduzida (percurso de 39
horas e 12 minutos), que corres}onde a uma redugio de aproximadamente 40% da sua capacida-
de;

As temperaturas de queima foram medidas fazendo-se passar pelo interior do forno um
carro (vagoneta) com um termopar instalado no meio da pilha de material. As temperaturas foram
registradas por um aparelho registrador digital com erro de 0,01%, acoplado através de um cabo

até o termopar. O perfil de temperaturas nas duas condiges esta apresentado na Figura 20.
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Figura 20  Comparagdo entre curvas de queima do forno tinel.

O percurso do forno tem uma influéncia muito significativa sobre o aparecimento de trin-
cas de resfriamento, conforme Figura 21. Nos meses em que o forno estava com percurso redu-
zido (fevereiro, junho, setembro, outubro e novembro/98), passou de uma média de aproximada-

mente 6,0% para 4,5% de perdas.
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Figura 21  Perdas de substrato na Cecrisa, unidade 2, em meses de produgdo reduzida.

4.7 Efeito dos Parametros de Processo sobre a Ocorréncia de Trincas de Resfri-
amento

Pela anélise comparativa das tabelas anteriores, nota-se que os efeitos significativos sobre
o namero de pegas trincadas sdo causados pela variagdo do teor de quartzo livre e pela modifica-

¢do da curva de queima.

Pode-se notar também através de uma analise microestrutural, as caracteristicas diferenci-
adas das superficies de fratura nas trincas de pré-aquecimento e de resfriamento, Figura 22. Na
trinca de pré-aquecimento, a superficie € rugosa, podendo-se observar a presenca de graos intei-
ros e de espagos vazios, que podem estar relacionados a uma compactagéo insuficiente, Figura

22a. Nas trincas de resfriamento, a superficie € lisa, Figura 22b, podendo-se observar a presenca



de graos de quartzo, Figura 22¢, que podem ter sido a origem da trinca, devido a transformagao

de quartzo B para o, durante o resfriamento.
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Figura22  Superficies de fratura de trincas de (a) pré-aquecimento, (b) resfriamento.
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Figura 22 (cont.)  Superficies de fratura de trincas e (c) resfriamento (detalhe).

Nesta pesquisa, no entanto, o percentual de pegas trincadas observadas foi inferior 2 média
registrada pela empresa nos Gltimos anos. Uma possivel causa estd relacionada ao procedimento
de avaliagdo utilizado nos experimentos, o qual € distinto da avaliagdo na produgdo. Nos experi-
mentos, foi selecionada uma prensa entre onze, ¢ um entre dois fornos, os quais apresentavam
uma menor variabilidade na qualidade de seus produtos. Além disso, a avaliagdo das pegas trinca-
das foi feita manualmente, sem passar pelo processo normal que inclui além do manuseio do ope-

rador uma etapa de avaliagdo mecanica.
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7 Anexo

7.1 Célculo de incertezas de medig¢ao

Tabela Al Resisténcia mecanica pds-queima (MPa).
Niveis T- To T+
Teor de quartzo livre (%) 4,5 6,4 13,2
Meédia 13,538 12,992 14,348
Desvio padrdo 1,262 1,444 1,361
N° de amostras 100 100 100
Desvio padrao da média (Dpm) 0,126 0,144 0,136
t de Student (95% confiabilidade) 0,196‘ 0,396 0,596
tDpm 0,247 0,572 0,811
Valor da grandeza 13,5 13,0 14,4
Incerteza de medicdo (+/-) 0,2 0,6 0,8
Tabela A2 Densidade aparente (Mg/m’).
Niveis T- To T+
Residuo # 325 (%) / Tempo de 2,2/16 52/10 68/8
moagem (h)
Média 1,893 1,893 1,893
Desvio padréo 0,026 0,017 0,005
N°de amostras 4 4 4
Desvio padrdo da média (Dpm) 0,013 0,009 0,003
t de Student (95% confiabilidade) 3,18 3,18 3,18
t.Dpm 0,042 0,027 0,008
Valor da grandeza 1,89 1,89 1,89
Incerteza de medigdo (+/-) 0,04 0,03 0,01

2




Tabela A3 Expansio pos-prensagem (%).
Niveis T- To T+
Residuo # 325 (%) / Tempo de 2,2/16 52/10 68/8
moagem (h)
Média 0,631 0,655 0,662
Desvio padrdo 0,063 0,053 0,052
N° de amostras 21 21 21
Desvio padrdo da média (Dpm) 0,014 0,012 0,011
t de Student (95% confiabilidade) 2,08 2,08 2,08
t.Dpm 0,029 0,024 0,023
Valor da grandeza 0,63 0,66 0,66
Incerteza de medigdo (+/-) 0,03 0,02 0,02
Tabela A4 Resisténcia mecinica a verde (MPa).
Niveis T- To T+
Residuo # 325 (%) / Tempo de 2,2/16 5,2/10 68/8
moagem (h)
Meédia 1,445 1,442 1,468
Desvio padrdo 0,420 0,202 0,281
N°de amostras 20 20 20
Desvio padrao da média (Dpm) 0,094 0,045 0,062
1 de Student (95% confiabilidade) 0,209 0,209 0,209
t.Dpm 0,196 0,094 0,131
Valor da grandeza 1,4 1,4 1,5
Incerteza de medi¢do (+/-) 0,2 0,1 0,1




Tabela AS Resisténcia mecanica a seco (MPa).
Niveis T- To T+
Residuo # 325 (%) / Tempo de 2,2/16 5,2/10 68/8
moagem (h)
Meédia 2,222 2,246 2,264
Desvio padrdo 0,394 0,402 10,160
N°de amostras 5 5 5
Desvio padrao da média (Dpm) 0,176 0,180 0,071
t de Student (95% confiabilidade) 0,278 0,278 0,278
tDpm 0,490 0,500 0,199
Valor da grandeza 22 2,2 2,3
Incerteza de medigdo (+/-) 0,5 0,5 0,2
Tabela A6 Retragdo de secagem (%).
Niveis T- To T+
Residuo # 325 (%) / Tempo de 2,2/16 5,2/10 6,8/8
moagem (h)
Meédia 0,055 0,092 0,078
Desvio padrédo 0,017 0,055 0,069
N° de amostras 10 10 10
Desvio padrdo da média (Dpm) 0,006 0,018 0,022
t de Student (95% confiabilidade) 2,26 2,26 2,26
t.Dpm 0,012 0,040 0,049
Valor da grandeza 0,05 0,09 0,08
Incerteza de medigao (+/-) 0,01 0,04 0,05

?




Tabela A7 Absorgdo d’agua (%).
Niveis T- To T+
Residuo # 325 (%) / Tempo de 2,2/16 52/10 6,8/8
moagem (h)
Média 22,926 22,438 22,173
Desvio padrdo 0,468 0,467 0,607
N°de amostras 9 9 9
Desvio padrdo da média (Dpm) 0,156 0,156 0,202
t de Student (95% confiabilidade) 2,31 231 2,31
t.Dpm 0,360 0,359 0,468
Valor da grandeza 229 22,4 222
Incerteza de medigdo (+/-) 0,4 0,4 0,5
Tabela A8 Resisténcia mecanica pés-queima (MPa).
Niveis T- To T+
Residuo # 325 (%) / Tempo de 2,2/16 52/10 68/8
moagem (h)
Meédia 14,025 13,283 13,150
Desvio padréo 1,116 1,949 1,149
N°de amostras 100 100 100
Desvio padrdo da média (Dpm) 0,111 0,194 0,114
1 de Student (95% confiabilidade) 0,196 0,196 0,196
tDpm 0,218 0,382 0,225
Valor da grandeza 14,0 13,3 13,2
Incerteza de medigdo (+/-) 0,2 0,4 0,2

?




Tabela A9 Resisténcia mecénica pés—queima (MPa).
Niveis T- To T+
Residuo # 325 (%) / Tempo de 2,2/16 52/10 68/8
moagem (h)
Média 14,025 13,283 13,1501
Desvio padréo 1,116 1,949 1,1491
N°de amostras 100 100 100
Desvio padrdo da média (Dpm) 0,111 0,194 0,114
t de Student (95% confiabilidade) 0,196 0,196 0,196
tDpm 0,218 0,382 0,225
Valor da grandeza 14,0 13,3 13,2
Incerteza de medigdo (+/-) 0,2 0,4 0,2
Tabela A10 Resisténcia mecanica pos-queima (MPa).
Niveis T- To T+
Umidade do atomizado (%) 4,8 6,0 7,4
Média 1,887 1,927 1,909
Desvio padrado 0,008 0,013 0,014
N°de amostras 5 5 5
Desvio padrdo da média (Dpm) 0,004 0,006 0,006
t de Student (95% confiabilidade) 2,78 2,78 2,78
tDpm 0,010 0,016 0,017
Valor da grandeza 1,89 1,93 1,91
Incerteza de medig¢do (+/-) 0,01 0,02 0,02




Tabela A1l Expansdo pos-prensagem (%).
Niveis T- To T+
Umidade do atomizado (%) 48 6,0 7.4
Média 0,760 0,689 0,565
Desvio padrédo 0,021 0,023 0,023
N°de amostras 20 13 20
Desvio padréo da média (Dpm) 0,005 0,006 0,005
! de Student (95% confiabilidade) 2,09 2,09 2,09
tDpm 0,010 0,013 0,011
Valor da grandeza 0,76 -0,69 0,56
Incerteza de medigdo (+/-) 0,01 0,01 0,01
Tabela A12 Resisténcia mecénica a verde (MPa).
Niveis T- To T+
Umidade do atomizado (%) 4,8 6,0 7.4
Média 1,294 1,316 1,517
Desvio padréo 0,171 0,320 0,230
N°de amostras 12 12 20
Desvio padrdo da média (Dpm) 0,0496 0,0924 0,051
t de Student (95% confiabilidade) 0,22 0,22 0,209
t.Dpm 0,109 0,203 0,107
Valor da grandeza 1,3 1,3 1,5
Incerteza de medicdo (+/-) 0,1 0,2 0,1




Tabela A13 Resisténcia mecénica a seco (MPa).

Niveis T- To T+

Umidade do atomizado (%) 4,8 6,0 7.4
Meédia 1,665 1,974 2,477
Desvio padrdo 0,289 0,433 ‘ 0,377

N°de amostras 4 4 4

Desvio padrdo da média (Dpm) 0,145 0,2168 0,188
t de Student (95% confiabilidade) 0,318 0,318 0,318
tDpm 0,461 0,689 0,600

Valor da grandeza 1,7 1,9 2,5

Incerteza de medigdo (+/-) 0,5 0,7 0,6

Tabela A14 Retragdo de secagem (%).

Niveis T- To T+
Umidade do atomizado (%) 48 6,0 7.4
Média 0,055 0,060 0,064
Desvio padrdo 0,035 0,030 0,055
N°de amostras 16 16 16
Desvio padrao da média (Dpm) 0,009 0,008 0,014
t de Student (95% confiabilidade) 2,14 2,14 2,14
t Dpm 0,019 0,016 0,029
Valor da grandeza 0,06 0,06 0,06
Incerteza de medigdo (+/-) 0,02 0,02 0,03




Tabela A15 Absorgdo d’agua (%).

Niveis T- To T+
Umidade do atomizado (%) 48 6,0 7.4
Meédia 22,330 21,740 20,600
Desvio padrdo 0,408 0,967 0,678
N°de amostras 10 10 10
Desvio padrao da média (Dpm) 0,129 0,306 0,214
t de Student (95% confiabilidade) 2,26 2,26 2,26
t.Dpm 0,292 0,691 0,485
Valo; da grandeza 223 21,7 20,6
Incerteza de medigdo (+/-) 0,3 0,7 0,5
Tabela A16 Resisténcia mecénica pos-queima (MPa).
Niveis T- To T+
Umidade do atomizado (%) 48 6,0 7.4
Meédia 14,142 14,191
Desvio padréo 1,466 1,333
N°de amostras 2,500 2,500
Desvio padrao da média (Dpm) 0,293 0,266
1 de Student (95% confiabilidade) 0,206 0,206
t.Dpm 0,604 0,549
Valor da grandeza 14,1 14,2 14,2
Incerteza de medigdo (+/-) 0,6 0,55 0,5




Tabela A17 Densidade aparente (Mg/m’).

Niveis T- To T+
Pressiio de compactacio (MPa) 32 42 57
Média 1,938 1,975 2,006
Desvio padrdo 0,008 0,026 0,016
N°de amostras 5 5 5
Desvio padrao da média (Dpm) 0,004 0,012 0,007
t de Student (95% confiabilidade) 2,78 2,78 2,78
t.Dpm 0,010 0,032 0,020
Valor da grandeza 1,94 1,98 2,00
Incerteza de medigdo (+/-) 0,01 0,03 0,02
Tabela A18 Expansdo pos-prensagem (%).
Niveis T- To T+
Pressdo de compactacio (MPa) 32 42 57
Meédia 0,595 0,628 0,699
Desvio padréo 0,088 0,079 0,068
N°de amostras 32 32 32
Desvio padrao da média (Dpm) 0,016 0,014 0,012
t de Student (95% confiabilidade) 1,96 1,96 1,96
tDpm 0,030 0,027 0,024
Valor da grandeza 0,59 0,63 0,7
Incerteza de medigdo (+/-) - 0,03 0,03 0,02




Tabela A19 Resisténcia mecénica a verde (MPa)
~ Niveis T- To T+
Pressido de compactacio (MPa) 32 42 57
Meédia 1,8227 1,9523 2,2347
Desvio padrao 0,4247 0,4324 0,4692
N° de amostras 32 32 32
Desvio padrao da média (Dpm) 0,0751 0,0764 0,0829
t de Student (95% confiabilidade) 0,196 0,196 0,196
tDpm 0,1472 0,1498 0,1626
Valor da grandeza 1,8 2,0 2,2
Incerteza de medicdo (+/-) 0,1 0,1 0,2
Tabela A20 Absorgdo dagua (%)
Niveis T- To T+
Pressio de compactaciio (MPa) 32 42 57
Meédia 22,157 20,257 18,887
Desvio padrdo 2,294 0,688 0,611
N°de amostras 10 10 10
Desvio padrao da média (Dpm) 0,725 0,218 0,193
t de Student (95% confiabilidade) 2,26 2,26 2,26
+.Dpm 1,639 0,492 0,437
Valor da grandeza 22 20,3 18,9
Incerteza de medigdo (+/-) 2 0,5 0,4




Tabela A21 Résisténcia mecénica pos-queima (MPa)
Niveis T- To T+
Presséio de compactaciio (MPa) 32 42 57
Meédia 15,696 16,627 17,651
Desvio padrdo 1,798 1,599 1,488
N° de amostras 100 100 100
Desvio padrao da média (Dpm) 0,179 0,159 0,148
t de Student (95% confiabilidade) 0,196 0,196 0,196
tDpm 0,352 0,313 0,291
Valor da grandeza 15,7 16,6 17,7
Incerteza de medigdo (+/-) 0,4 0,3 0,3




