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Resumo: Quando revestimentos ceramicos ou paredes de tijolos apresentam problemas
devido ao movimento diferencial dos seus componentes, € importante que se determine a expansao
por umidade dos componentes ceramicos envolvidos. Este trabalho considera os metodos tradicio-
nalmente utilizados para avaliar a expansdo por umidade que os componentes ja sofreram, enfati-
sando uma possivel deficiéncia de um dos métodos mai s freqlientemente empregados. A discussio
do problema pode ajudar os pesquisadores no desenvolvimento de solugdes singulares para as suas

necessidades especificas.
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Nos Ultimos 40 anos, 0 CSIRO publicou 70 trabalhos
sobre a expansdo por umidade. Essatarefafoi inicialmente
devida a muitos problemas originados pela expansdo de
tijolos. Atualmente, se estaenfatisando 0 model amento das
tensdes e deformagdes que ocorrem nos sistemas de reves-
timentos cerémicos devido ao movimento diferencial entre
0s seus diversos componentes. Muito embora a expansao
por umidade dos revestimentos cerémicos australianos
tenhasido reduzidaalimitesaceitaveis', existeaindaa gum
potencial paracontrovérsias no que diz respeito aos mjeto-
dos utilizados para a determinacdo da expansdo por umi-
dade ja sofrida pel os produtos envolvidos no problema?®,

Historicamente, existem duas escolas de pensamento,
baseadas no reaquecimento atemperaturas baixas e atas*.
Atualmente se admite que a expansao por umidade é prin-
cipalmente devida a adsorc¢ao fisica e quimica da umidade
no interior do corpo da cerémica. Assim, é l6gico que se
use um tratamento de reaquecimento para remover essa
agua. O fator complicador € que o processo de adsorcéo
comega tdo logo os produtos comcam a resfriar ainda no
interior do forno®. Portanto deve se estabelecer um ponto
dereferencia parao inicio damedidaque permitaprever a
expansdo por umidade, ou paraaavaliacdo fina daexpan-
s80 passada. 1sso exige, em esséncia, que as unidades sgjam
submetidas a um tratamento de reaquecimento padroni-
zado, e que, em um determinado estagio, sgjam retiradas do
forno e deixadas resfriar ate a temperatura ambiente em
condicBes controladas antes de se fazer a medida inicial
pds-reaquecimento. A pergunta é quanta umidade deve ser
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removida, e se é necessario tentar reconduzir o material a
condicdo inicial, admitindo que isso sgja possivel ?

Entretanto, existem outros fatores complicadores. Du-
rante a exposicdo ap ambiente surgem microtrincas no
interior de muitas pegas devido ao alivio de tensdes térmi-
cas, e isso pode resultar em uma expansao irreversivel.
Cargas externas, sais e agua congelada podem também
induzir a expansao®. Ainda se precisa determinar ate que
ponto a expansao provocada por esses mecanismos e re-
versivel, mas pode-se prever de ante-mao que seriam ne-
cessarias temperaturas relativamente elevadas para
provocar o recozimento das microfissuras, que 0s sais
podem atuar como catalisadores para contracéo e que tem-
peraturas muito elevadas podem induzir ao inicio da sin-
terizacdo e outras reacBes. Outra complicacdo é que essas
pecas geralmente contém alto teor de quartzo, e podem
ocorrer variacbes de origem térmica na passagem pela
temperatura dainversdo do quartzo, 573 °C. Corpos rel ati-
vamente porosos contendo quartzo graddo sdo mais
propensas a essas variagdes’.

Bowman® recomendava um tratamento de condiciona-
mento por periodo curto a450 °C parapegas envel hecidas,
em parte com base em que esse tratamento ndo exigiria a
remocado do esmalte das pegas esmaltadas e de que poderia
ser usado como um tratamento corrente de reaquecimento
para a determinacdo da resisténcia a fissuracdo de pecas
envelhecidas’. Foi proposto entao que se usass essa tem-
peratura para a requeima ao inves dos 600°C (recomen-
dados pela EN 155 para a determinagéo da expansdo por
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umidade de pecas ndo esmaltadas) com base em resultados
nao publicados da andlise dilatométrica de muitas pecas
porosas com um elevado teor de quartzo graddo. A Fig. 1
mostra uma curva tipica de reaguecimento a temperatura
baixa. Esse grafico mostra uma curva tipica de pegas que
estdo sofrendo uma reversao da expansdo por umidade
(neste caso, entre 150 °C e 350 °C). Quando essas pegas Sa0
reaquecidas uma segunda vez, imediatamente apds o
primeiro reaquecimento, a curva é esséncialmente igua a
curva de resfriamento dando lugar, entretanto, para uma
ligeirahisteresetérmica. Quando apega, mostradanaFig. 1
é reaguecida a 500 °C ou 550 °C, ndo houve aumento
significativo daexpansao por umidade recuperada, medida
como adiferenca entre os pontosinicid efinal das curvas.
Isto reflete aresolucdo limitada do dilatémetro usado, dada
agrande variabilidade que se pode observar com as pecas
sendo estudadas. Outros estudos com essas pegas, depois
dareversdo daexpansdo por umidade por umaaguecimento
atemperaturas baixas (entre 450 °C e 550 °C), mostrou que
uma variagdo térmica significativa geralmente aparece
guando se ultrapassa a temperaturade inversao do quartzo.
Essa variacdo parece ser aeatoria e se apresenta como
aumentos ou diminuicoes do comprimento.

Munier’ observou evidénciasdehisteresesnarequeima,
eja se sabe ha muito tempo'® que, quando se reaguece um
material composto de agregado heterogéneo de cristais
anisotropicos, os graos se expandem diferentemente nas
diferentes direcBes e empurramuns aos outros dando
origem espagos vazios (microtrincas). Quando esse agre-
gado é novamente resfriado, esses espacos vazios tendem
a se fechar mas nunca conseguem reproduzir 0s mesmos
movimentos do aquecimento, de modo que al guns espacos
vazios permanecem. Portanto, haumavariacao permanente
das dimensBes da peca que pode ser considerada uma
expansdo devida ao deslocamento térmico. Examinando
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Figura 1. Curvatipicade reaquecimento a baixatemperaturade uma
peca com porosidade grosseira que sofreu expansdo por umidade.
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curvas dilatométricas, o autor concluiu que retraces nao
caracteristicas, nos ciclos que passam pela temperatura de
inversdo do quartzo, eram uma outra manifestacdo desse
fendémeno.

A Fig. 2 mostraa curva de reaguecimento de uma peca
de porcelana importada que foi envolvida em uma faha
devida a variagdes dimensiais. O trabalho foi realizado a
pedido de um colega que utilizou o reaquecimento a
900 °C. Pode ser visto que toda a expansao por umidade é
na realidade retracdo que ocorre a temperatura pico do
reaquecimento. Quando outra amostra foi reaguecida a
550 °C, as curvas de aguecimento e resfriamento coin-
cidiam, indicando que ndo havia nenhuma expansao por
umidade para ser recuperada. Pode-se entao verificar o
perigo de se fazer a requeima a uma temperatura excessi-
vamente elevada

ColeeBanks!''"'? defenderam umatemperaturanominal
dereaquecimento de 900 °C para pisos e azulgjos com base
em trabalho anterior em telhas' e tijolos'*. Esse procedi-
mento de reaquecimento pretendia reconduzir as pecas a
condicdo de saidado forno, de modo a poder se determinar
aexpansado natural sofrida. Como aexpansao termicaorigi-
nal dos revestimentos australianos que estavam estudando
eram desconhecidas , as pecas haviam sido trazidas dire-
tamente dos locais onde tinham sido utilizadas, presumiu-
Se que apos 0 reaquecimento as pecas voltassem a se
expandiriam da mesma maneira o faziam quando sairam o
forno. Eles constataram®? que “ o reaqueci mento atempera-
turas menores ou iguais a 550 °C nao recuperava toda a
expansdo anterior, ou sgja, ndo levam as pegas a apresen-
tarem as mesmas caracteristicas que quando sairam do
forno. Entretanto, a intensidade da expansdo recuperada
ndo é reduzida pela inversdo do quartzo. Para pegas com
uma microestrutura fina, o que é tipico paraa maioria dos
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Figura 2. Curva tipica de reaquecimento a alta temperatura de uma
peca cerémica vitrificada que n&o sofreu nenhuma expansdo por
umidade.
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pisos e azulgjos, os valores da reexpansdo de pecas
reaquecidas a 500 °C por 1 h pode ser inferior ade pecas
reaquecidas a aproximadamente 900 °C durante 1 h, em
0,01% ou mais’. Além disso, “A menor expansao por
umidade apresentada por pecasreagquecidas atemperaturas
menores ou iguais a 500 °C compensa (até certo ponto) o
fato de que a maior e mais rapida parte da expansio em
pecas com granulacdo fina geralmente ja ocorreram antes
que as pecas fossem assentadas’. Eles tambem consta
taram'? que “se as linhas correspondentes a reexpansio
forem paralelas depois do reaquecimento a 900 °C e 500
°C durante 1 h, aexpansdo que ocorreu entredoisintervalos
de tempo sera calculada como sendo a mesma inde-
pendentemente da expansdo rapidainicial ter sido ou nao
incuida nos dados. Esse resultado € muito (il pois permite
avaliar a expansdo ocorrida entre 0 momento do assen-
tamento e da falha’. Assim, esse trabalho sugere que um
reaquecimento atemperatura baixa pode ser adequado para
a previsao da expansdo futura, principalmente se ocorreu
uma expansdo inicia rgpida antes do assentamento do
produto. Dessa forma a busca de metodos que permitam o
recondicionamento da pecaao seu estado original pode ser
considerada uma quest&io meramente académica.

Bowman e Westgate adotaram ametodol ogiade Colee
Banks'? em uma parte do estudo da expans3o por umidade
passadade umaterracotaaustralianacom 7,3% de absorcéo
de dguaque apresentou destacamento'®. Algumas amostras
foram usadas em uma série de reaguecimentos multiplos
tendo permanecido por 12 h em cada temperatura. Essas
amostraseram entdo removidosdo forno quando atempera-
tura estava entre 150 °C e 225 °C. As curvas da retracéo
obtidas para pecas hao assentadas, antes e depoisdosresul-
tados terem sido corrigidos para a temperatura de retirada
do forno, sao apresentadas na Fig. 3. Esses resultados e 0s
obtidos por Cole e Banks forambaseados essencialmente
no comprimento daamostra reaquecida depois deresfriada
atemperaturaambiente em um disecador previamente seco.
Pode se ver que aexpansado recuperavel foi de aproximada
mente 0,05% entre 550 °C e 700 °C decrescendo ligeira
mente aseguir e final mente aumentando rapidamente. Cole
e Banks'? encontraram resultados semel hantes. Eles perce-
beram que expansoes anémalas ocorreram quando a tem-
peratura de inversdo do quartzo era ultrapassada. Eles
afirmaram que o reaguecimento por periodos longos a
temperatura nominal de 900 °C era necessario para que as
microfissuras abertas pela absorcéo de dguaou de vapor de
agua.

Bowman e Westgate encontraram experimental mente
gue o aguecimento a 900 °C por 1 h em geral superestima
aexpansio passada'® de pecas com expansio baixa paraas
quais tinha sido determinada a expansdo natural por umi-
dade. Esta constatacdo foi confirmada com tratamento a
870 °C por 1 h (resultados ndo publicados). O tratamento a
900 °C por 1 h aparentemente induziu a retracéo devido a
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Figura 3. RetragBes medida e corrigida de reaquecimentos mutiplos

sucessivos (encharcamentos de 12 h) amostras de ceramica de terra

cota, mostrando uma linha melhor gjustada através das retractes

corrigidas a baixas temperatuas. Dados de Bowman e Weﬂgatels.

alguma outra causa além da reversdo da expansdo por
umidade, particularmente em pegas mais vitrificadas. In-
duziu, também, uma expanso inicial répida em todas as
pecas menos nas inteiramente vitrificadas (X1)'°. Essas
pecas tinham uma expansdo implicita por umidade de
0,032%, embora tenha sido observada uma expansdo
desprezivel. Uma das conclusdes desse trabal ho foi de que
as caracteristicas de expansdo dependem do tipo dapecade
cerdmica. Também se identificou a necessidade de mais
estudos experimentais para se desenvolverem métodos de
ensaios melhorados para avaliar a expansdo passada e a
futura provével de pegas ceramicas.

Um outra observacdo foi que uma das pecas mudou de
cor de cinzaparaamarel o como resultado do reaquecimento
a 870 °C, de modo que ndo poderia ser considerada como
estando na condic&o como saida do forno®. O fato de que
algumas pecas densamentevitrificadas apresentam retracdo
apreciavel quando encharcadas a 870 °C, mesmo quando
houver expansdo desprezivel para ser recuperada, sugere
que estejam ocorrendo transformagdes de fase®. Em geral
poderia se esperar uma diminuicdo da quantidade de fase
amorfacom o reaquecimento, pois o amenor velocidadede
resfriamento, comparada com um aguecimento répido, é
maisfavoravel adevitrificaco. Enquanto se esperaque um
aumento do teor de material cristalino reduza a expansdo
por umidade, e de se esperar tambem que qualquer trans-
formagdo de fase também altere a composi¢éo quimicado
vidro o que pode mudar a sua sensibilidade a expansdo por
umidade.

Cole e Banks'? observaram que a expansio recuperada
e a perda de massa a 900 °C era sempre linearmente
proporcional aquela recuperada a temperaturas abaixo de
600 °C paralongos periodos de reaguecimento. Como esse
comportamento foi gpresentado com os seis materiais exa-
minados, eles concluiram que dificilmente isso seria um
fato fortuito. Bowman e Westgate'> também observaram
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gue uma curvamatemati camente gjustada dasretracdes por
reaquecimento interceptaria a curva que relaciona a re-
tracdo e temperatura a aproximadamente 880 °C. No en-
tanto se estalinha representa a auséncia de qualquer efeito
dainversdo do quartzo, como sugerido*?, poderia também
ser considerado que qual quer ponto acimadessalinhaindi-
cariaretracdo devida a alguma outra causa que ndo fosse a
recuperacdo da expansdo por umidade™, ver Fig. 3. Foi
constatado que devido a extrema sensibilidade das re-
tracBes por reaquecimento naregiao de 900 °C, esta seria
uma temperatura inadequada para determinacdo da rever-
sibilidade da expansdo se forem usados periodos longos de
reaquecimento. Assim, em geral, antes da aplicacdo de
qualquer tratamento de reaguecimento, seria necessario
determinar quais as reagdes que poderiam ocorrer a tem-
peraturas elevadas. Também haveria necessidade de cui-
dados na aceitacéo de estimativas de expansdo passada, até
guetenhasido suficiente comprovadaa hipétese de que um
tratamento especifico de reaguecimento tenha colocado
uma peca particular de cerémica no estado como saida do
forno®. Além disso, essas observagdes levariam a uma
observacdo extraordinaria de que um tratamento a 900 °C
por 1 h poderiango ser sempre um procedi mento adequado
de reagueci mento®.

O laboratorio de cerdmicaDBCE da CSIRO recomenda
que a retracdo sgja determinada a 550 °C (2 h) e 870 °C
(1 h), que a expansdo potencial sgja caraterizada por meio
da |SO- draft (24 h em égua em ebulicdo), e acinética da
expansdo natural sgja estimada pela determinacéo dareex-
pansdo natural depois de pelo menos dois meses, depoisdo
reaquecimento a 870 °C e, de preferéncia, mais tempo, se
justificado pelaandlise dosresultados®. | sso possibilitauma
estimativa da expansdo da expansdo em servico se forem
conhecidasas datasimportantes dafabricacdo, daaplicacdo
e ocorréncia do problema. Isso pode ser usado juntamente
com outros fatores que tenham contribuido para uma
movimentacdo diferencial. Na prética, se espera que a
retracdo a 870 °C sgjamaior do que a obtida a 550 °C em
aproximadamente a quantidade de reexpansio aos 2 dias
das amostras aos 870 °C, embora esses resultados depen-
dam muito do tipo do material.

Pode se concluir, dos resultados de Cole e Banks* que
um reaquecimento longo (13 h a 19 h) a 500 °C poderia
causar tanto ou mais retracdo do que 1h a900 °C nominais
(cerémicas A2 e A3). No entanto, determinacBes recentes
tanto em ceramicas australianas como em importadas, com
absorcéo de agua 3% a 10%, mostraram também que um
reaquecimento a550 °C por 2 h poderesultar maior retracéo
do que a 870 °C por 1 h. Isso contraria as expectativas
decorrentes da discussdo precedente.

Seguindo o procedimento dereaguecimento® daCSIRO
com algumas pecas removidas de um destacamento, a
retracdo de 0,040% a 2 h a 550 °C foi maior do que a de
0,035% com 1 h a 870 °C. O trabalho foi repetido com
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resultados semelhantes. Outra remessa de revestimentos
semel hantes foi obtida do mesmo fabricante e a anomalia
foi ainda maior - uma retracdo a baixa temperatura de
0,070% e alta temperatura, 0,035%. A Fig. 4 mostra a
analise dilatométricada primeiraremessade pecas, onde as
velocidades padronizadas de aguecimento e de resfria-
mento eram de 150 °C/h. Todas os curvas mostram aforma
caracteristica de retracdo a baixa temperatura associada
com umainversao da expansao da expansdo por umidade,
embora ndo tao pronunciada como na Fig. 1. A curva (b),
cujaamostrafoi reaquecidaaté 900 °C sem patamar, resul-
tou uma retracdo um pouco maior do que a curva (a)
correspondentea550 °C e 1 h. A causaprovavel destaoutra
anomalia é a diferenca das condicfes de resfriamento e de
retirada do forno, ndo obstante a pequena diferenca das
condi¢Bes de reaqueci mento. E importante observar que as
curvas de resfriamento, abaixo datemperatura de inversao
do quartzo, onde ainclinagéo da curva (b) € menor do que
a da curva (@). Isso causa, efetivamente, uma reducdo
aparente do valor da expansdo por umidade. Poderia se
esperar que esse comportamento fosse devido ao inicio de
uma rapida expansdo inicial nas amostras ao se resfriarem
depois de reaquecidas a uma temperatura el evada. No en-
tanto esse fenbmeno ndo pode ser usado para explicar os
resultados obtidos com a segunda remessa de pecas de
cerdmica. A curva (C) mostra que ocorreu uma certa re-
tracdo com o patamar a 870 °C durante 24 h e que a
inclinacdo da curva de resfriamento também decresceu
muito pouco. o reexame deoutrosresultadosdilatométricos
apOsvériosreaquecimentosem pegasisoladas, mostrou que
reaquecimento aaltastemperaturas podeinduzir diferencas
no comportamento térmico a expansao de pecas ceramicas
tanto acima como abaixo da temperatura de inversao do
guartzo. Esse comportamento pode ser atribuido atransfor-
magOes de fases no interior das pegas, e pode, assim, se
usado para explicar os resultados mostrados na Fig. 3, os
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Figura 4. Curvas de reaquecimento de uma pega importada
reaquecida uma unica vez tendo sido as curvas de reaquecimento
sucessivamente deslocadas de 0,02%.
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Cole e Banks'? e outros, nos quais se mostrou impossivel
remover aexpansao sem aguecimento atemperaturamuito
elevadas®. Assim aexpans3o aparente por umidade, medida
por diferenca entre os comprimentos antes e depois do
reaquecimento, poderia ser representada como funcdo da
quantidade recuperada de expanséo por umidade, variacdes
térmicas devidas a efeitos de inversdo do quartzo, difer-
encas de coeficientes de dilatacdo térmica devidas atrans-
formacBes de fases, retracdo devida a sinterizacdo e, em
aguns casos, o inicio da expansdo por umidade apds o
reaquecimento. 1sso implica em que se deve tratar com
reservaasdeterminacfesobtidasunicamentepeladiferenca
entre os comprimentos inicial e finad da amostra apés o
tratamento térmico apreciavel, amenos que sejam substan-
ciados por outros resultados experimentais. Essa limitacdo
ndo se aplica a baixas temperaturas de reaquecimento
(menos do que 573 °C) particularmente por parecer que
haja uma expansdo iniciad muito menos rapida.

Poderia se pensar que é pouco provavel que o
reaquecimento a baixa temperatura indique quanto da ex-
pansdo teria ocorrido em conseqiiéncia do microtrin-
camento no interior da peca. No entanto o papd desse
microtricamento no processo da expansao foi pouco inves-
tigado. Crook e colaboradores!’ observaram que haviauma
certa relacdo entre a emissao acUstica e a expansao por
umidade de uma pega, mas, em geral, ndo se pode fazer a
previsdo da expansdo por umidade somente com base na
emissdo aclstica

Além disso, ndo foi esclarecido se éo microtrincamento
gue causa a expansdo ou se é a absor¢do subsequente nas
superficies de ruptura. Como éincerto quanto da expansao
se deve ao microtricamento se faz necessario determinar a
correlacdo entre a reexpansao de pecas reaguecidas com
diferentes tratamentos e a expanso natural das pegas quei-
madas originalmente. Tal estudo em pegas com pequena
expansdo relatado nas Refs. 3 e 15 proporcionam umacerta
correlacdo, mas a velocidade de reexpansdo foi um pouco
menor do que a expansio natural inicial’®,

Os pesqguisadores devem identificar os motivos para
determinar aexpansdo por umidade, se é um procedimento
de controle da qualidade ou se é determinar a expansao
passada ou prever a expansdo futura de um produto
especifico. Um entendimento completo do comportamento
do produto quando submetido a diversos tratamentos de
reaquecimento pode gjudar na identificacdo dos ensaios
mais adequados para o fim a que se propdem. Observe-se
que quando se usa um procedimento de tratamento acele-
rado com ebulicdo ou com vapor paraprevisao de expansao
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futura, deve ser estabel ecida uma correlagdo com os resul-
tados de expansdo natura inicial com o fim de se obterem
indicacles confidvels.

Este trabalho indica que ainda existe necessidade de
pesquisa fundamental em diversas éreas, incluindo estudos
detalhados das rel acfes entre a composi¢ao mineral dgica,
cinéticada expansdo por umidade e transformagdes de fase
gue ocorrem com O reaquecimento paraumagrande diver-
sidade de cer@micas. Esse trabalho deveria ser associado a
estudos microscopicos

Estudos de espectroscopia M dssbauer podem indicar a
causa e o curso de mudancas de cor com 0 reagueci mento.
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