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Resumo: Um estudo comparativo envolvendo trés técnicas para a determinag@o da curva de retracdo térmica
linear e avaliagdo da sinterabilidade foi realizado, empregando uma massa ceramica para grés porcelanico. Uma
quantidade representativa desta massa foi homogeneizada, compactada e secada. Corpos de prova foram tratados
termicamente no intervalo de temperatura compreendido entre 300 e 1280 °C e, apds o resfriamento, a retracdo
térmica linear foi avaliada por meio de um paquimetro. Corpos de prova preparados nas mesmas condi¢des foram
submetidos aos ensaios de dilatometria de contato e dilatometria 6tica. As curvas de retragdo térmica linear obtidas
por meio das trés técnicas utilizadas apresentaram grande similaridade. No entanto, a técnica de dilatometria

Otica € mais significante e vantajosa.
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1. Introducgao

O comportamento de um material durante um tratamento térmico
pode ser avaliado do ponto de vista mecanico, estrutural e dimensio-
nal. A avaliagdo da sinterabilidade de um compacto de pos fornece
inimeras informagdes de interesse.

Em relagao aos materiais ceramicos, a curva de retragdo térmica
linear (RL) tem sido extensivamente empregada!*® ja que a partir dela
¢ possivel, em principio, definir um ciclo térmico de sinterizag@o para
um compacto de pds. Dentre outros aspectos, a obten¢do da curva
de RL ¢ importante para se determinar: a temperatura do inicio da
densificagdo, a temperatura de maxima taxa de densificagdo, a maxi-
ma retra¢ao térmica linear e a temperatura em que esta foi atingida,
o intervalo em que a maxima retrag@o linear permanece invariavel
com a temperatura e a temperatura em que o material comeca a
expandir (quando isto ocorre). Estas informagdes sdo importantes
para o controle da microestrutura do material e, conseqiientemente,
de suas propriedades finais para uma dada aplicac@o.

Ha trés técnicas normalmente utilizadas para a determinagao da
curva de RL de compactos ceramicos:

* via paquimetro, isto é, preparando-se corpos de prova, medin-
do-se suas dimensdes iniciais, tratando-os termicamente em
diferentes temperaturas e, a seguir, medindo-se suas dimensdes
finais. A relag@o percentual entre a variacdo dimensional do
material durante o tratamento térmico em cada temperatura e
sua dimensao inicial ¢ a medida da retragdo térmica linear. A
resolucdo maxima da medida ¢ dada pela resolugdo do paqui-
metro que ¢ da ordem de 1/100 mm;

* por dilatometria de contato, que usa uma haste refrataria
mantida sob leve pressdo sobre a amostra, por meio de uma
mola, a qual transmite a qual transmite a variagdo dimensional
da amostra inserida no interior do forno para o transdutor de
deslocamento linear (LVDT). A leve pressdo exercida pela
haste ndo perturba a medida das propriedades termomecanicas
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enquanto a amostra permanece rigida. A resolugdo da medida
¢ de 1/10.000 mm’%; e

* por dilatometria Otica, em que um sistema com duas tele-
cameras, com percursos Oticos separados e independentes,
monitora as dimensdes do corpo de prova. Estas informagdes
sdo digitalizadas e tratadas de forma a fornecer a retracdo
térmica linear em cada temperatura. A resolugdo da medida
¢ da ordem do comprimento de onda da luz visivel, cujo es-
pectro varia de 0,3 a 0,7 microns. Assim, a resolugdo padrao
considerada ¢ de 5/10.000 mm, isto €, cinco vezes menor do
que o LVDT®’. As vantagens desta técnica sdo inimeras: as
medidas sdo absolutas, ja que ndo sdo afetadas por uma haste
ou qualquer outro aparato para a medida das dimensoes, o
que implica em analisar todo o intervalo de densificagdo; ndo
necessita de curva de calibragao; resolucdo dilatométrica com
taxas de aquecimento usadas industrialmente.

Neste contexto, este artigo reporta e considera trés técnicas para
avaliacdo da curva de RL de uma massa ceramica industrial de grés
porcelanico para validacdo da recente técnica de dilatometria Otica
implementada no SENAI/Cricitma-CTCmat.

2. Procedimento Experimental

Um pé atomizado de grés porcelanico disponivel no SENAI/
Cricitima-CTCmat foi utilizado para realizar os ensaios. Este po foi
caracterizado, inicialmente, por meio de analise quimica (espectrometro
de fluorescéncia de raios X, Philips PW2400) e distribuicdo granulo-
métrica a seco por peneiramento (malhas 16, 32, 60, 115 e 250 mesh).
As amostras foram preparadas de forma a se minimizar as incertezas de
medigdo nas medidas de RL'. Para isto, foram preparadas 90 amostras
distribuidas da seguinte forma: 80 para o ensaio de RL com paquime-
tro, 5 para o ensaio de dilatometria por contato e 5 para a dilatometria
otica. Para a obtengao de cada amostra, 15 g da massa atomizada (1,5%
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de umidade) foi pesada em balanga eletronica (Ohaus Corporation,
modelo Precision Plus TP2KS) com precisao de £ 0,1 g e, em seguida,
prensada uniaxialmente (~40 MPa) por meio de uma prensa hidraulica
de laboratorio Pfaff, modelo Pal P40M, empregando-se uma matriz de
aco. As amostras obtidas, com 40 mm de didmetro, foram secadas em
um secador estacionario (Ceramic Instruments) a 110 £ 5 °C por 2 h.
Para a determinagdo da curva de RL por medidas com paquimetro digital
(Mitutoyo com resolug@o de £ 0,01 mm), S amostras foram sinterizadas
em forno estacionario (Schaly), com taxa de aquecimento de 5 °C/min,
nas temperaturas de 300, 500, 550, 600, 650, 700, 750, 800, 850, 900,
950, 1000, 1050, 1100, 1150, 1200, 1250 ¢ 1280 °C, sem patamar de
permanéncia nesta temperatura. Apods, as amostras foram resfriadas
até a temperatura ambiente. A RL em cada uma das temperaturas de
sinterizagdo foi determinada conforme a Equagédo 1.

RLzﬁ
L

o

x 100 )
onde: RL = retragdo térmica linear (%); L = medida do comprimento
da amostra sinterizada (mm); e L = medida do comprimento da
amostra a verde (mm).

A curva de RL por dilatometria de contato foi obtida a partir de um
dilatdmetro NETZSCH (modelo DIL 402C) aplicando-se uma taxa de
aquecimento de 5 °C/min até a temperatura de 1280 °C. Os 5 corpos
de prova prensados nas mesmas condi¢cdes dos demais tinham 30
mm de comprimento e secdo transversal quadrada de 5 mm de lado.
Para a obtengdo da curva de RL por dilatometria otica utilizou-se
um dilatdmetro 6tico (MISURA HSM ODHT 1400), Figura 1. As
5 amostras utilizadas nos ensaios tinham 15 mm de altura e uma
base quadrada de 5 mm de lado e foram sinterizadas até 1280 °C,
com taxa de aquecimento de 5 °C/min. Todos os resultados obtidos
representam uma média aritmética de 5 medidas realizadas para cada
ensaio executado. A média aritmética (x ) e a dispersdo em torno
desta, representada pelo desvio-padrao (o), foram calculadas por
meio das Equagdes 2 e 3, respectivamente.

;Xi

X = 2)
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onde: xm = média aritmética; ¢ = desvio-padrdo; x, = resultado da
i-¢ésima medida; e n = nimero de medidas.

3. Resultados e Discussao

A Tabela 1 mostra a composi¢do quimica da massa atomizada
empregada, enquanto que a Tabela 2 mostra a distribuigdo granulo-
métrica a seco.

A Figura 2 mostra os resultados de RL em funcdo da temperatura
obtidos pelas trés técnicas investigadas. Por meio da Figura 2 pode-
se perceber uma boa concordancia entre as trés curvas obtidas até
aproximadamente 1200 °C. A partir desta temperatura, entretanto,
diferencas significativas foram observadas. As curvas de RL em funcéo
da temperatura obtidas pelas técnicas por paquimetro e por dilatome-
tria de contato apresentaram comportamento similar. Todavia, para a

técnica quando o material comegou a expandir devido ao inicio do
amolecimento. Neste caso, a haste do dilatometro de contato penetra
no material, indicando forte retragdo do material e, assim, modificando
o0 seu comportamento real. Por isto, esta técnica ndo ¢ indicada a partir
da temperatura de amolecimento do material.

Apesar da boa concordancia entre as trés curvas de RL obtidas,
algumas diferengas podem ser observadas. Primeiramente, a derivada
segunda da RL em funcdo da temperatura, Figura 3, mostra que o
inicio da densificagdo, representado pelo primeiro ponto de maximo
das curvas de derivada segunda, ocorre as temperaturas de 930, 960 ¢
1000 °C, respectivamente para as técnicas de medigao por paquimetro,
por dilatometria de contato e por dilatometria 6tica. O primeiro ponto
de minimo, relacionado ao final da densificag@o, também apresentou
diferengas importantes: 1055 °C para as medidas por paquimetro,
1075 °C para a técnica de dilatometria de contato e 1120 °C para a téc-
nica de dilatometria 6tica. Isto é, ocorreu um deslocamento das curvas

(b)
Figura 1. Fotografia do dilatdmetro 6tico (MISURA HSM ODHT 1400):
a) vista geral; e b) detalhe do conjunto de tele-cameras.

Tabela 2. Distribui¢do granulométrica a seco do p6 atomizado.

Malha (mesh) <16 >16 >32 >60 >115 >250 Total

técnica por dilatometria de contato, ficou evidenciada a limitago desta Retengdo (%) 0,11 4,78 62,84 2742 4,60 025 100
Tabela 1. Composi¢io quimica do pé atomizado. PF: Perda ao Fogo.
Oxidos SiO, ALO, Fe,O, CaO Na,O K,0 MnO TiO, MgO 7O, PO, PF.
% em massa 64,91 19,08 0,32 1,14 1,54 1,14 0,02 0,12 1,02 4,44 0,44 5,83
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Figura 2. Curvas de RL em fun¢do da temperatura para as trés técnicas

investigadas: a) por paquimetro; b) por dilatometria de contato; e c) por
dilatometria Stica.
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Figura 3. Curvas de derivada segunda da RL em func@o da temperatura para
as trés técnicas investigadas: a) por paquimetro; b) por dilatometria de contato;
e ¢) por dilatometria Gtica.

em rela¢do a temperatura. Tomando como referéncia a curva obtida por
dilatometria de contato, devido a maior precisao da técnica, pode-se
dizer que a variagdo nas temperaturas de inicio e fim da densificacdo
observadas nas demais técnicas ¢ de cerca de 30 °C.

Por outro lado, o intervalo de sinterizagdo observado foi de 125,
115 e 120 °C, respectivamente para as técnicas por paquimetro, por
dilatometria de contato e por dilatometria otica.

A temperatura de maxima taxa de densificagdo, obtida a partir da
curva da primeira derivada de RL em fun¢ao da temperatura, Figura 4,
também é um importante parametro obtido da curva de RL, e foi
identificada a temperaturas relativamente proximas: 1110 °C para as
medidas com paquimetro, 1125 °C para a técnica por dilatometria de
contato e 1145 °C para a técnica por dilatometria otica.

4. Conclusao e Consideragoes Finais

Os resultados referentes as curvas de RL obtidas por trés técnicas
diferentes, por medidas de paquimetro, por dilatometria de contato e por
dilatometria 6tica, apresentaram boa concordancia, apesar de algumas
pequenas diferengas. Entretanto, a técnica de medida por paquimetro é
muito imprecisa, devido a baixa resolu¢do do paquimetro em relagido
as demais técnicas testadas, além dos erros intrinsecos ao método de
medida. Esta técnica requer muito tempo para se obter a curva com-
pleta, ja que cada ponto da curva ¢ resultado de um ciclo de queima
proprio. Além disso, ¢ necessaria uma maior quantidade de material
para teste. A técnica de dilatometria de contato, por outro lado, ¢ a que
apresenta a maior resolugdo, mas tem uma clara limitagdo: quando a
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Figura 4. Curvas de derivada primeira da RL em func@o da temperatura para
as trés técnicas investigadas: a) por paquimetro; b) por dilatometria de contato;
e ¢) por dilatometria Gtica.

amostra atinge o ponto de amolecimento, a haste do dilatdmetro penetra
na amostra, modificando erroneamente a curva obtida. Além disso,
esta técnica requer a constante calibragdo do equipamento e cuidados
na preparagao e nas medidas iniciais dos corpos de prova (realizadas
também com paquimetro ou micrometro). Ja a técnica de dilatometria
otica apresenta as seguintes vantagens: as medidas sdo absolutas, ja
que ndo sdo afetadas por uma haste ou qualquer outro aparato para
a medida das dimensoes, o que implica em analisar todo o intervalo
de retragdo, ndo necessitando de curva de calibragdo e apresentando
resolugdo dilatométrica nas taxas de aquecimento usadas industrial-
mente. Além disso, permite a analise do comportamento dilatométrico
de vidros e a determinagdo de varios parametros térmicos de interesse,
como temperatura de meia esfera e de esfera, além de previsdo do
comportamento da viscosidade do fundido em fun¢ao da temperatura.
Desta forma, pode-se dizer que esta técnica permite, de maneira mais
confiavel e otimizada, prever o comportamento de um material cerami-
co durante a sinterizagéo, fornecendo diversos parametros de interesse
para o monitoramento de composi¢des e para o desenvolvimento de
massas ceramicas e, portanto, de placas cerdmicas com propriedades
otimizadas para uma aplicag@o especifica.
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