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Resumo: Devido a importancia da planaridade das placas cerdmicas para revestimento de pisos e paredes
e a falta de informagdo na literatura a respeito do papel do engobe na cuvatura central, o trabalho, dividido em
duas etapas, visou identificar a influéncia dessa camada sobre o comportamento da curvatura central. Na primeira
etapa, aqui mostrada, foi possivel desenvolver composicdes de engobes com variagdes nas caracteristicas de
comportamento durante a queima (fusibilidade e coeficiente de expansdo térmica linear). A técnica estatistica
de planejamento de experimentos (DOE) utilizada para o desenvolvimento dos engobes foi a andlise fatorial
misturado 2%.3%.
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1. Introducao

Os revestimentos cerdmicos devem possuir forma e dimensdes
definidas, com estreitos limites de tolerdncias nestas caracteristicas,
garantindo assim o efeito estético do ambiente onde sdo assentados.
Distor¢des do formato e das dimensdes em uma pega ou entre pegas
diferentes comprometem seriamente a regularidade do ambiente,
especialmente quando se considera que as pegas sdo assentadas
consecutivamente, com distancias muito pequenas entre si.

Estudos ja foram realizados visando identificar os fatores responsaveis
pela curvatura dos revestimentos ceramicos. A maior parte destes estudos
relaciona os efeitos produzidos pelas deformagdes piroplasticas' do
suporte e pelas tensdes oriundas do acoplamento esmalte-suporte®. Neste
ultimo caso, as tensdes mencionadas decorrem das diferengas de retrac@o
experimentadas pelo esmalte e pelo suporte ceramico durante a etapa de
resfriamento, ao final da queima. Entretanto, os estudos existentes sobre
o acoplamento esmalte-suporte e suas conseqiiéncias sobre a curvatura
dos revestimentos ceramicos desconsideram a camada de engobe,
utilizada praticamente na totalidade dos produtos esmaltados fabricados
atualmente. Apesar da importancia da utilizagdo do engobe para ocultar a
cor do suporte e viabilizar a decoragdo em produtos que utilizam esmaltes
transparentes (além de impedir reagdes indesejadas do suporte com o
esmalte durante a queima), a forma como esta camada afeta as tensoes
desenvolvidas no esmalte e no suporte ndo é conhecida e os conceitos
envolvidos no acoplamento esmalte-suporte’ ndo podem ser diretamente
aplicados pelo fato do engobe ndo apresentar os fendomenos de transi¢ao
vitrea e amolecimento, que caracterizam os materiais de natureza vitrea,
tais como os esmaltes. Existe uma grande auséncia de informagdes
sobre esse assunto na literatura cientifica apesar da relevancia do tema
para a compreensdo de um fenomeno de clara aplicagdo tecnologica.
Para estudo da influéncia da camada de engobe sobre a planaridade das
placas ceramicas, através do relacionamento das caracteristicas do engobe
como dilatag@o térmica linear e fusibilidade sobre a curvatura central, o
trabalho foi dividido em duas partes complementares; na primeira parte,
apresentada neste artigo, o objetivo foi desenvolver engobes cerdmicos
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com caracteristicas predefinidas com relaco ao coeficiente dilatométrico
e a fusibilidade; na segunda parte o objetivo foi avaliar a influéncia dessas
caracteristicas sobre a curvatura central de revestimentos cerdmicos.

2. A Curvatura dos Revestimentos Ceramicos

Os estudos desenvolvidos e encontrados na literatura' sobre a
curvatura central das placas ceramicas mostram que o efeito pode
ser ocasionado, principalmente, por trés fatores: a distribuicdo de
temperaturas internas do forno, a deformagdo piroplastica do suporte
ceramico e o acoplamento entre as camadas que cobrem o suporte
ceramico.

Geralmente, parte dos problemas de curvatura apresentados pelas
pecas ocorrem na regido de queima do forno e podem ser corrigidos
através da regulagem de temperaturas dos mesmos. Os fornos continuos
a rolos, utilizados na atualidade em industria de revestimentos, operam
permanentemente aquecidos, divididos em zonas com temperaturas
diferentes, por onde as pegas sao conduzidas. Deve-se objetivar a obten¢do
de temperaturas iguais acima e abaixo do plano de rolos do forno para
garantir a planaridade das pecas. Se as superficies superior e inferior
das mesmas permanecem expostas a temperaturas diferentes no forno,
passam a ocorrer retragdes diferentes entre partes de uma mesma peca;
em razdo desta diferenca de retragdo, as pegas apresentam tendéncia a
curvar-se. O tipo e a intensidade da curvatura ird depender basicamente da
superficie que permanece exposta a temperatura mais alta e da diferenga
de retragdo que sera causada pelo gradiente de temperaturas. O tardoz
da superficie ndo esmaltada e o esmalte aplicado na superficie superior
das pegas perturbam a homogeneidade das variagdes dimensionais
que ocorrem em cada superfice durante a queima. Deste modo, as
temperaturas programadas acima e abaixo do plano de rolos devem ser
consideravelmente distintas ao logo do ciclo de queima para conferir a
mesma retracdo nas duas superficies das pecas.

A deformagao piroplastica surge como uma conseqiiéncia do excesso
de fases liquidas formadas durante a queima, ou mesmo da viscosidade
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reduzida das mesmas, e ¢ uma caracteristica de massas altamente
vitrificadas, tais como as massas de grés e porcelanato, no caso de
revestimentos ceramicos. Durante o transporte das pecas no forno, através
de rolos refratarios, ¢ possivel que o suporte venha a curvar-se para
acompanhar a rotagao dos rolos, visto que o mesmo encontra-se submetido
ao esforco vertical aplicado pelo seu proprio peso. Dentre as variaveis
que controlam a deformagéo piroplastica estdo a composi¢do quimica da
massa, a distribuigdo de tamanho de particulas, a compactagdo e o ciclo
de queima'. O aumento da compactag¢do da massa ¢ indicado como uma
boa alternativa para evitar problemas de deformagao piroplastica', pois é
possivel obter a porosidade almejada no produto final sem a necessidade
da formagao excessiva de fases liquidas durante a queima.

Por outro lado, podem ser geradas tensdes no acoplamento dos
distintos elementos que constituem o revestimento ceramico: suporte,
engobe e esmalte. Considerando que estes elementos sdo materiais de
natureza distinta, durante a etapa de queima, os mesmos podem apresentar
diferentes retragdes. Como as camadas encontram-se fortemente ligadas
entre si, as pegas curvam-se como uma maneira de aliviar as tensoes
geradas no acoplamento.

2.1. O acordo esmalte-suporte

Quando um material recoberto por outro de natureza distinta
¢ submetido a um tratamento térmico, ¢ natural que as variagdes
dimensionais entre os mesmos nao sejam compativeis. A diferenga de
tamanho gerada entre estes dois materiais fortemente ligados origina
tensdes, que podem ser aliviadas através da curvatura do conjunto.
Durante o aquecimento da peca no forno, o suporte e o esmalte podem
sofrer dilatagdes incompativeis, pois existe um instante em que o esmalte
amolece sobre o suporte e passa a comportar-se como um liquido que
acompanha as variagdes dimensionais apresentadas pelo suporte. Esta
situagdo prevalece até uma determinada etapa do resfriamento do forno,
onde o esmalte volta a comportar-se como um soélido e apresenta a
sua propria retragdo. A partir deste instante, se o suporte e o esmalte
apresentarem retragdes incompativeis, serdo geradas tensdes responsaveis
pela curvatura das pegas®. Na temperatura de queima do vidrado, as duas
camadas apresentam dimensdes iguais, pois o vidrado encontra-se em
um estado viscoso ¢ se acomodara de acordo com a redugdo de tamanho
do suporte. Durante o resfriamento o comportamento ¢ diferente, pois o
vidrado passa a se solidificar gradualmente até tornar-se rigido e com forte
adesdo ao suporte. A temperatura na qual isso ocorre ¢ conhecida como
temperatura de acoplamento efetivo (Ta)’>. Abaixo dessa temperatura,
durante o resfriamento, as retragdes sofridas pelo suporte ndo sio
acompanhadas pelo vidrado, originando tensdes entre eles. Para minimizar
as tensdes geradas ocorre curvatura da peca, que pode ser de natureza
concava ou convexa.

As seguintes situagdes podem ocorrer, considerando o caso ideal,
onde o vidrado e o suporte sao s6lidos homogéneos, isotropicos, elasticos
(obedecem a lei de Hooke) e ndo formam interface de reacdo entre eles;

1) Quando a retragdo do suporte e do vidrado ¢ igual, ndo sdo
geradas tensdes nem ocorre curvatura da pega;

2) Quando a retragdo do suporte ¢ maior que a retragdo do vidrado,
sao desenvolvidas tensdes entre as camadas; o suporte comprime
o vidrado e sofre tracdo por parte dele. Essas tensdes sao mini-
mizadas pela curvatura da pega no sentido convexo.

3) Quando a retragdo do vidrado ¢ maior que a retragdo do suporte
também sdo desenvolvidas tensdes entre as camadas, porém o
vidrado sofre tragdo e comprime o suporte. A curvatura da peca
¢ no sentido concavo. Nos casos exemplificados acima também
deve ser considerada a situagdo ideal onde o resfriamento da pega
no forno ¢ lento e as temperaturas das duas camadas s@o iguais.

3. Procedimento Experimental

Nesta etapa do trabalho foi utilizado o planejamento de experimentos*>,
para determinar o niimero de engobes a serem desenvolvidos. O tipo de
planejamento estatistico utilizado foi o fatorial misturado 2*.3%, com
auxilio do software Statistica, especifico para tratamentos e analises
estatisticas. A fusibilidade dos engobes foi estudada em dois niveis:
refratarios e fundentes e o coeficiente de dilatagdo térmica foi estudado
em trés niveis: baixo, intermediario e alto, apresentados na Tabela 1.
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Para formulagdo e desenvolvimento dos engobes foram utilizadas
amostras de matérias-primas industriais (com coeficientes dilatométricos
préviamente conhecidos), visando aproximagdo com a realidade
industrial da fabricac¢ao de revestimentos ceramicos. A faixa de valores
escolhidos para as dilatagdes baixa, média e alta foram de (55-60 °C™),
(70-75 °C 1) e (90-95 °C), respectivamente. As matérias-primas foram
dosadas, homogeneizadas e moidas em moinho de bolas de laboratorio
até a obtencdo de 2 a 3% de residuo retido em peneira com malha #325
(abertura de 44 pm). Os parametros de moagem utilizados sao mostrados
na Tabela 2.

Para realizagdo dos ensaios de caracterizagdo dos engobes quanto
a expansdo térmica linear e fusibilidade, foram preparados corpos de
prova. A avaliacdo do grau de fusibilidade (refratariedade ou fundéncia)
foi realizada através da curva de gresificagdo. Foram feitas as curvas de
compactagao de cada engobe, permitindo assim conhecer qual a pressao
de compactag@o necessaria para obtengdo de corpos de prova com mesma
densidade de compactagdo a seco; em seguida foram feitas as curvas de
gresificagdo para cada engobe em 4 distintas temperaturas de queima.
A preparagdo dos corpos de prova para a curva de compactagdo foi
realizada através de moagem das matérias primas e posterior secagem
em estufa a 110 °C durante 24 horas; desagregagdo do material seco até
passagem em peneira com malha #45 (abertura de 350 um); granulagdo
do p6 com adi¢do de 7% de agua; obtengdo dos corpos de prova, no
formato de pastilhas cilindricas, com dimensdes de massa, didmetro e
altura de aproximadamente 1 g, 1,5 e 0,5 cm, respectivamente, através
de prensagem uniaxial em molde metalico (as pressdes de compactagdo
utilizadas variaram entre 278 a 700 kgf.cm%; secagem dos corpos de prova
em estufa a 110 °C durante 24 horas; medidas das dimensdes e calculo
da densidade geométrica aparente. O valor de densidade aparente alvo
foi de 1,92 g.cm™. Utilizou-se o mesmo procedimento para obtengdo das
curvas de gresificagdo, selecionando a pressdao de compactagao para cada
engobe com base na curva de compactagio. Os corpos de prova foram
queimados em forno de laboratério de queima rapida em 4 diferentes
temperaturas. Para determinagio da expansio térmica linear dos engobes
através do coeficiente dilatométrico, foram preparados corpos de prova
seguindo o mesmo procedimento para curva de gresificacao; porém os
corpos de prova sdo de formato prismatico obtidos através de compactac@o
por prensagem do p6 em moldes metalicos de dimensdes 7,0 x 1,0 cm?
e queimados em forno de laboratério de queima rapida até 1000 °C.
A anadlise dilatométrica foi realizada em dilatdmetro BP Engenharia,
modelo RB3000, da temperatura ambiente até a 1000 °C.

4. Resultados Experimentais

A Tabela 3 apresenta o resultado do numero de experimentos
necessarios para a analise fatorial 2'.3' completa, de acordo com o
software Statistica. De acordo com a tabela, para verificagao dos efeitos de
todas as combinagdes de niveis e variaveis é necessario a realiza¢ao de seis
experimentos, ou seja, desenvolvimento de seis diferentes formulagdes
de engobes. As formulagdes dos engobes desenvolvidas e utilizadas

Tabela 1. Varidveis e niveis das caracteristicas dos engobes.
Planejamento experimental = 2*.3%

Variaveis Niveis
A Alfa Al A2 A3
B RLq Bl B2 -

Tabela 2. Pardmetros utilizados na moagem dos engobes.
Moagem dos engobes

Composi¢ao (MPs) 74% 300 g
T.PF. 0,2% 0,6 ¢g
C.M.C. 0,2% 0,6 ¢g
Agua 26% 110 g
Tempo de moagem (minutos) 7-8
Densidade (g.cm™) 1,80 -1,85
Viscosidade (s) 40 - 60
Residuo em em peneira 2,0-3,0

com malha #325 (%)




Tabela 3. Experimentos necessarios para andlise fatorial completa.

Alfa (A) RLq (B)
01 Baixo Fundente
02 Baixo Refratario
03 Meédio Fundente
04 Médio Refratario
05 Alto Fundente
06 Alto Refratario

Tabela 4. Propor¢do das matérias-primas para diferentes composicdes
(% em peso).

Matérias primas Engobes
DBF DBR DMF DMR DAF DAR
aCCh) (w) (P (w) (%) (%) (%)
Alumina 59 - 10,0 - 17,5 - -
Argila 37 17,0 30,0 15,5 - 15,0 16,0
Feldspato 43 43,0 150 32,0 28,0 50 10,0
Frita A 78 - - - - - 7,0
Frita B 63 12,0 - 18,5 - 5,0 -
Frita C 98 - - - - 20,0 13,0
Frita D 54 19,0 26,0 - 18,5 - -
Frita E 74 3 - - - - -
Nefelina 90 - - - - 10,0 -
Talco 107 - - 3,0 3,0 5,0 3,0
Quartzo 134 - 13,0 250 27,0 34,0 45,0
Zirconita 36 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0 6,0
Total (%) 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0 100,0

Alfax 107°C") 57,5 589 70,6 67,8 90,0 89,6

neste estudo sdo mostradas na Tabela 4, assim como os resultados de
seus coeficientes dilatométricos.

A analise geral desses dados tabelados ¢ complementada com as
curvas dilatométricas apresentadas na Figura 1 onde ¢ possivel observar
a existéncia de 3 pares de curvas distintas: alta, intermediaria e baixa;
permitindo concluir que os valores obtidos estdo de acordo com o desejado
e proposto para o trabalho, ou seja a obtencéo de engobes com 3 niveis
de dilatometria ¢ com valores os mais proximos possiveis para cada
nivel. As curvas de retracdo linear em funcdo da temperatura de queima
apresentadas na Figura 2 permitem a analise comparativa da retragdo
linear. Os engobes apresentaram comportamento dentro do esperado,
considerando que a faixa de temperatura utilizada para analise foi de 1080
a 1120 °C (mais proximas da realidade industrial).

5. Consideragoes Finais

Os dados gerados na parte experimental e suas analises levaram a
conclusdes importantes satisfazendo os objetivos desta primeira etapa
do trabalho e que podem ser resumidos a seguir:

* O planejamento de experimentos com analise fatorial mistura-
do 2*.3% se mostrou util como ferramenta estatistica, fornecendo
informacgdes a respeito do niimero de formula¢des de engobes a
serem desenvolvidas com diferentes caracteristicas de coeficiente
dilatométrico e de fusibilidade.

» Osengobes desenvolvidos apresentaram caracteristicas em concor-
dancia com as faixas predeterminadas com relagdo ao coeficiente
de expansdo térmica e a fusibilidade.
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Figura 1. Curvas dilatométricas dos engobes.
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Figura 2. Curvas de retragdo linear de queima dos engobes.
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