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Resumo

Todos os revestimentos ceramicos possuem uma camada de engobe e este influencia significativamente nas
caracteristicas das placas. Em contraste com essa realidade, a literatura especializada sobre engobes ¢ escassa
e superficial. Sabe-se, por experiéncia, que o engobe afeta a textura da superficie esmaltada, a curvatura
das pecas, o surgimento de patologias como a mancha d’dgua, etc. Nesse contexto, o objetivo do presente
trabalho € contribuir para o melhor entendimento do papel do engobe nos revestimentos ceramicos. Para isso
serd estudado a influéncia de diferentes engobes com caracteristicas distintas de fusibilidade e coeficiente de
expansao térmica sobre o desenvolvimento das curvaturas das placas durante e apds a queima. Para determinar
as diferentes propriedades de fusibilidade dos materiais foi utilizado microscopia 6tica de aquecimento e para
determinar o coeficiente de expansdo térmica (CET) foi utilizado um dilatdmetro de contato. Para identificar
a variag¢@o da curvatura em diferentes combinacdes de massa, engobe e esmalte foi utilizado o fleximetro
optico de aquecimento. Com os resultados € possivel perceber que a diferenca de fusibilidade dos engobes em
relacdo a massa influencia no desenvolvimento das curvaturas durante o aquecimento e patamar de queima e
a diferenca de CET dos engobes em relacio a massa influencia no desenvolvimento das curvaturas durante o
resfriamento até a temperatura final.

Palavras-chave: curvatura central, engobe, acoplamento.

1. Introducao

A planaridade é importante caracteristicas das placas
ceramicas. Durante a queima estas podem desenvolver
curvaturas em fungdo de variaveis do processo e das
caracteristicas dos materiais que as compdem: massa,
engobe e esmalte.

De acordo com Amoros et. al (1997), durante a
queima, no aquecimento, o esmalte se funde e assume o
estado liquido acompanhando as variagdes de tamanho
e forma sofrida pela massa em funcdo da retracdo de
queima (densifica¢do) e, durante o resfriamento, a partir da
temperatura de transigao vitrea (Tg), o esmalte volta a se
comportar como um solido e a diferenga de dilatagdo entre
o esmalte e massa proporcionardo curvaturas convexas
ou concavas devido a tens@o gerada entre as camadas.

Muito embora esse tema tenha sido bastante estudado,
a literatura especializada raramente contempla os efeitos
do engobe. De acordo com MELCHIADES, BARBOSA,
BOSCHI, 2000, a refratariedade e expansdo térmica dos
engobes sdo caracteristicas relevantes para controlar a
curvatura das placas. Portanto, o objetivo deste trabalho ¢
avaliar o desenvolvimento da curvatura central das placas
ceramicas em fungdo das diferencas de fusibilidade e
coeficiente de expansao térmica (CET) dos engobes em
relagdo a massa ao longo da queima.
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2. Metodologia

Para a realizago deste trabalho foram utilizados quatro
engobes com diferentes coeficientes de expanséo térmica
(CET) e fusibilidades, uma massa BIIb processada por
via seca, tipica da regido de Santa Gertrudes/SP, e quatro
esmaltes também com diferentes CETs e fusibilidades.

A Tabela 1 apresenta a nomenclatura utilizada para
identificar os engobes e esmaltes de acordo com suas
caracteristicas de expansdo térmica e fusibilidade.

2.1. Preparagéo dos materiais

A massa foi obtida em uma industria cerdmica ja
beneficiada com 10,5% de umidade e em seguida foram
prensados corpos de prova com pressdo especifica de
257 Kgf/em?, obtendo-se densidade geométrica média
de 1,95 g/cm’, apds a secagem.

Os corpos de prova foram queimados nas temperaturas
de 980 °C, 1020 °C, 1060 °C e 1100 °C e, posteriormente,
foram determinadas a porcentagem de absorcdo de
agua, conforme a norma ABNT NBR 13818:1997 —
anexo B, e a porcentagem de retragdo linear de queima.
Com estes resultados foi elaborada a curva de gresificagdo
da massa, visando definir a temperatura de queima
adequada para obtencdo da absor¢do de 4gua maior que
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6% ¢ menor ou igual a 10%, conforme prevé a norma
ABNT NBR 13817:1997.

Os engobes e esmaltes, formulados com o objetivo de se
obter diferentes fusibilidades e CET, foram preparados em
moinhos excéntricos com tempo de moagem de 50 minutos.
Para avaliar a distribuicdo de tamanhos de particulas dos
engobes e esmaltes foi utilizado o analisador de tamanhos de
particulas a laser Mastersizer 3000 - MALVERN. Esta analise
foi realizada com o objetivo de verificar possiveis variagdes
no grau de moagem dos engobes e esmaltes.

2.2. Caracterizagdo dos materiais

Com a massa, engobes e esmaltes preparados foram
realizados os seguintes ensaios de caracterizagdo para
determinagdo dos CETs e fusibilidades, respectivamente:

* Dilatometria (CET): dilatdmetro de contato
BP3000 com taxa de aquecimento de 5 °C/minuto;

* Microscopia de aquecimento (fusibilidade):
microscopio de aquecimento MISURA HSMFLEX
com taxa de aquecimento de 20 °C/minuto até
fusdo completa.

2.3. Método de analise do desenvolvimento das
curvaturas

Para avaliar a influéncia da diferenc¢a de fusibilidade
e CET entre a massa, o engobes e o esmaltes no
desenvolvimento das curvaturas foi utilizado o fleximetro
optico de aquecimento MISURA HSMFLEX.

Os corpos de prova para o fleximetro optico foram
prensados com pressdo especifica de 257 Kgf/cm? com
dimensdes de 80,0 mm de comprimento, 7,5 mm de

Tabela 1. Nomenclatura de identificagdo dos materiais.

largura e 6,0 mm de espessura. Em seguida, os engobes
e esmaltes, com densidade aparente de 1,50 g/cm?, foram
aplicados por acrografia em uma das superficies dos corpos
de prova. As Tabelas 2 e 3 apresentam os resultados dos
controles de preparagdo das amostras.

Os testes de flexometria Optica foram realizados com
taxa de aquecimento de 20 °C/minuto até a temperatura
de 1040 °C com acompanhamento do desenvolvimento
da curvatura durante o resfriamento.

Este ensaio foi realizado com a massa individualmente
e com a massa combinada com 0s quatro engobes e com
o0s quatro esmaltes.

3. Resultados e Discussoes

A seguir estdo apresentados, primeiramente, os
resultados de caracterizagdo da massa, engobes e esmaltes
visando comprovar a diferenga de CET e fusibilidade entre
os materiais utilizados e, em seguida, estdo apresentados
os resultados da influéncia das diferencas de fusibilidade
e CET dos engobes e esmaltes em relagdo a massa no
desenvolvimento da curvatura durante a queima.

3.1. Caracterizagdo da massa

3.1.1. Curva de gressificagéo

Com os resultados das porcentagens de absorgdo de dgua
e das porcentagens de retragdo linear de queima da massa
nas diferentes temperaturas de queima foi elaborada uma
curva de gressificagdo que esta apresentada na Figura 1.

Por se tratar de uma massa da tipologia BIIb, pode-se
observar que a temperatura aproximada para obtengao
da porcentagem de absor¢@o de dgua maior que 6% ¢
menor ou igual a 10% ¢ de 1040 °C. Essa temperatura

Material Nomenclatura Caracteristicas
DAF Dilatag@o alta e fundente
Engobes DAR Dilata¢ao alta e refratario
DBF Dilatagdo baixa e fundente
DBR Dilatagdo baixa e refratario
EDAF Dilatagao alta e fundente
Esmaltes EDAR Dilatag@o alta e refratario
EDBF Dilatagao baixa e fundente
EDBR Dilatagao baixa e refratario

Tabela 2. Controles de preparagio dos corpos de prova da massa com os engobes para flexometria 6ptica.

DBF DBR DAF DAR
Densidade (g/cm?) 1,48 1,47 1,50 1,50
Residuo (%) 0,053 0,013 0,09 0,093
Camada (g/m?) 251,7 251,7 260,0 2933

Tabela 3. Controles de preparacio dos corpos de prova da massa com os esmaltes para flexometria optica.
EDBF EDBR EDAF EDAR

Densidade (g/cm®) 1,50 1,50 1,50 1,50
Residuo (%) 4,18 1,52 0,53 3,88
Camada (g/m?) 489,0 369,2 256,5 416,2
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foi utilizada como referéncia para realizag¢@o dos ensaios
de microscopia de aquecimento e flexometria optica.

3.1.2. Coeficiente de expansao térmica da massa

O CET da massa foi possivel ser determinado até a
temperatura de 900 °C, devido a inversao de comportamento
ocorrida acima dessa temperatura que ¢ provocada pela
retracdo da massa, conforme ilustra a Figura 2.

O CET da massa foi determinado com o intuito de
comparar com os CETs dos engobes e esmaltes para

que seja possivel avaliar a influéncia dessas diferengas
no desenvolvimento das curvaturas durante a queima.

3.2. Caracterizagdo dos engobes
3.2.1. Distribuicao de tamanhos de particulas

As distribui¢cdes de tamanhos de particulas (DTP)
dos engobes foram determinadas para avaliar a variagdo
do grau de moagem entre estes. A Figura 3 apresenta o
resultado comparativo entre as DTPs dos engobes.
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Figura 1. Curva de gressificacdo da massa.
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TEMP. DL/Lo ALFA
oC (EE-03) (EE-07)
25 0.00
200 1.17 ALFA (25 200) = 67.1
225 1.34 ALFA (25 225) = 66.8
300 1.95 ALFA (25 300) = 70.8
325 2.18 ALFA =72.6
400 2.90 ALFA (25 400) = 77.3
425 3.17 ALFA (25 425) = 79.2
500 4.19 ALFA (25 500) = 88.2
525 4.60 ALFA (25 525) = 92.0
600 5.80 ALFA (25 600) = 100.8
700 6.54 ALFA (25 700) = 96.9
800 6.85 ALFA (25 800) = 88.3
900 7.31 ALFA (25 900) = 83.6

Figura 2. Curva dilatométrica da massa.
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Pode-se observar que houve pouca variagdo entre as
DTPs dos engobes, com excegdo do engobe DBF que
apresentou maior grau de moagem, com uma concentragao
maior de particulas entre os tamanhos de 0,2pum e 10pm.

3.2.2. Coeficientes de Expansao Térmica dos engobes

Os CETs dos engobes foram determinados até a
temperatura de 900 °C, com excegao do engobe DAF, que
a partir de 800 °C inverteu o comportamento, conforme
ilustra a Figura 4.

Os resultados confirmam os comportamentos
desejados, o CET dos engobes de dilatacdo baixa (DB)
estdo proximos a 65x107 °C! e os de dilatacdo alta (DA)
proximos a 92x107 °C”! (Tabela 4).

3.2.3. Fusibilidade dos engobes

A fusibilidade dos engobes foi determinada por meio
do microscopio de aquecimento, onde a variagdo da
altura do corpo de prova com o aumento da temperatura
¢ avaliada. Os resultados sdo apresentados na Figura 5.

Densidade de volume (%)

Pode-se observar que os engobes fundentes apresentaram
maior retragdo até a temperatura de 1040 °C, em relagdo aos
refratarios. A Tabela 5 apresenta os resultados de retrag@o
dos engobes obtidos pela microscopia de aquecimento
até a temperatura de 1040 °C.

E possivel perceber que os engobes de dilatagio alta
apresentam maior diferenca de fusibilidade entre eles do
que os engobes de dilatagdo baixa.

3.3. Caracterizagao dos esmaltes
3.3.1. Distribuicdo de tamanhos de particulas

As DTPs dos esmaltes foram determinadas para avaliar
a variagdo do grau de moagem entre estes. A Figura 6
apresenta o resultado comparativo entre as DTPs dos
esmaltes.

Com os resultados pode-se observar que houve pouca
varia¢do entre as DTPs dos esmaltes, sendo que, as
curvas dos esmaltes EDBF ¢ EDAR estdo praticamente
sobrepostas, assim como as dos esmaltes EDBR ¢ EDAF.
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Figura 3. Distribuicio de tamanhos de particulas dos engobes.
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Tabela 4. Coeficientes de expansio térmica dos engobes.
10-7 OC-l
Engobes ax107CC)
(25-325°C) (25-800 °C) (25-900 °C)
DBF 56,9 72,1 64,2
DBR 58,9 72,3 65,7
DAF 74,9 91,8 -
DAR 80,1 101 91,4
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3.3.2. Coeficientes de Expansdo Térmica dos esmaltes

Os resultados dos CETs dos esmaltes fundentes
foram determinados até diferentes temperaturas devido
a diferenga de fusibilidade entre estes, conforme ilustra
a Figura 7 e a Tabela 6 a seguir.

Tabela 5. Retragdo dos engobes obtidas por microscopia de
aquecimento até a temperatura de 1040°C.

Com os resultados obtidos pode-se observar que os
esmaltes denominados de dilatagdo baixa (EDB), apresentaram
o CET menor do que os esmaltes denominados de dilatagdo
alta (EDA) até a temperatura de 700 °C, no entanto, nas
temperaturas maximas registradas, o CET do esmalte EDAR
se aproximou dos CETs dos esmaltes de dilatagao baixa.

3.3.3. Fusibilidade dos esmaltes

Com os resultados da microscopia de aquecimento dos

DBF DBR DAF DAR esmaltes pode-se observar que os esmaltes denominados
%Retracio 4,26 2,25 7,06 1,10 fundentes, EDBF e EDAF, foram os que mais retrairam e
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Figura 5. Microscopia de aquecimento dos engobes.
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Figura 7. Curvas dilatométricas dos esmaltes.
Tabela 6. Coeficientes de expansio térmica dos esmaltes.
ax107(°C?)
Esmaltes
(25-325°C) (25-600 °C) (25-700 °C) (25-900 °C)
EDBF 59,0 62,6 78,7 -
EDBR 51,7 59,2 63,0 71,7
EDAF 92,6 107,3 - -
EDAR 87,3 93,0 95,7 76,8
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os esmaltes denominados refratarios apresentaram menor
retracdo, EDBR e EDAR, conforme ilustra a Figura 8.

A Tabela 7 apresenta os resultados de retracdo dos
esmaltes obtidos pela microscopia de aquecimento, até
a temperatura de 1040 °C.

3.4. Resultados da flexometria optica

A seguir serdo apresentados os resultados dos ensaios
de flexometria dptica da massa individualmente e da massa
combinada com os quatro diferentes engobes e com 0s
quatro diferentes esmaltes.

3.4.1. Resultados da massa

O resultado da flexometria Optica ¢ dado pela variacao
da curvatura do corpo de prova em fungdo da variagdo
de temperatura e tempo de queima. Os valores positivos,
em micron ou em porcentagem de flexao, correspondem
a curvatura convexa e os valores negativos a curvatura
concava. Na Figura 9 ¢ apresentado o resultado de
flexometria da massa ensaiada sem engobe e sem esmalte.

Pode-se observar que até 825 °C (aproximadamente
40 minutos de queima) o corpo de prova desenvolveu
curvatura convexa (empeno positivo) e acima dessa
temperatura comegou a inverter o comportamento.

Proximo a temperatura maxima de queima (1000 °C,
aproximadamente 50 minutos de queima) o corpo de
prova assumiu a curvatura concava (empeno negativo), o

Tabela 7. Retracdo dos esmaltes obtida por microscopia de
aquecimento até a temperatura de 1040°C.

EDBF EDBR EDAF EDAR

qual se manteve até o final do ensaio. E possivel observar
também que, no inicio do resfriamento, por volta de 1000 °C
(aproximadamente 56 minutos de queima) ocorre um
retorno da curvatura concava e em seguida volta a flexionar,
apresentando uma flecha de curvatura total de -317um.

3.4.2. Efeito da camada de engobe

Para avaliar a influéncia da diferenca de CET e
fusibilidade dos engobes em relagdo a massa, estes foram
aplicados por aerografia na superficie superior dos corpos
de prova da massa para o ensaio de flexometria Optica
de aquecimento.

Os resultados dos ensaios de flexometria dOptica da
massa combinada com os quatro diferentes engobes sdo
apresentados na Figura 10.

Até¢ 930 °C (aproximadamente 45 minutos de queima),
no aquecimento, os corpos de prova com os engobes
fundentes, DAF e DBF, apresentaram curvatura convexa
(empeno positivo) e acima dessa temperatura comegaram
a flexionar para a curvatura concava, apresentando um
perfil parecido com o resultado da massa ensaiada sem
engobe e esmalte, diferenciando-se principalmente pela
intensidade da flexdo ocorrida na regifo da temperatura
méaxima de queima. E possivel perceber que no inicio
do resfriamento, préximo de 56 minutos de queima e
temperatura de 1000 °C, ocorre um leve retorno da curvatura
concava e, a partir deste ponto as curvas se distanciam
devido as diferengas dos CETs dos engobes em relagio
a massa. A curvatura final dos corpos de prova com os
engobes fundentes foi concava (empeno negativo), sendo
que o corpo de prova com o engobe DAF apresentou a
flecha de curvatura total de -256pm e o corpo de prova
com o engobe DBF -140um.
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Figura 8. Microscopia de aquecimento dos esmaltes.
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Os corpos de prova com os engobes refratarios, DBR e
DAR, durante o aquecimento, também assumiram curvatura
convexa, porém, diferente dos resultados de flexometria
optica da massa individualmente e da massa com os
engobes fundentes, na regido de maxima temperatura de
queima, ao invés de inverter o comportamento a curvatura
convexa se intensificou. Essa intensificagdo da curvatura
pode ser explicada pela menor retracdo dos engobes
em relagdo a massa. E possivel perceber na Figura 10
que o teste com o engobe DAR apresenta maior flecha
de curvatura convexa (empeno positivo) do que o teste
com o engobe DBR. Isso pode ser explicado pela maior
refratariedade do engobe DAR em rela¢ao ao engobe DBR.
No resfriamento, a partir de aproximadamente 740 °C e
67 minutos de queima, a curvatura convexa comegou a
diminuir, mas, ambos terminaram com curvatura convexa
(empeno positivo), sendo que o corpo de prova com o
engobe DBR apresentou a flecha de curvatura total de
+40um ¢ o corpo de prova com o engobe DAR +305um.

Considerando o mesmo estado de deformacdo em
todos os testes com engobes, no inicio do resfriamento
¢ possivel observar a influéncia dos diferentes CETs no
desenvolvimento da curvatura durante o resfriamento,
conforme ilustra a Figura 11.

Pode-se observar que os testes com os engobes com
CETs baixos apresentaram menor diferenca da flecha de
curvatura do inicio do resfriamento até a temperatura final
(100 °C) do que os engobes com CETs alto.
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3.4.3. Efeito da camada de esmalte

Para avaliar a influéncia da diferenca de CET ¢
fusibilidade dos esmaltes em relagdo a massa, estes foram
aplicados por acrografia na superficie superior dos corpos
de prova da massa para o ensaio de flexometria optica
de aquecimento.

Os resultados dos ensaios de flexometria Optica da
massa combinada com os quatro diferentes esmaltes estao
apresentados na Figura 12. Pode-se observar que, no
aquecimento, os testes com os esmaltes EDBR ¢ EDAF
até, aproximadamente, 820 °C e 41 minutos de queima,
o teste com o esmalte EDAR até, aproximadamente,
860 °C e 43 minutos de queima ¢ o teste com o esmalte
EDBF até, aproximadamente, 900 °C e 45 minutos de
queima apresentaram curvatura convexa. A partir destas
temperaturas os corpos de prova comegaram a se deformar
e durante a temperatura maxima de queima ja haviam
assumido curvatura concava.

No inicio do resfriamento, o teste com o esmalte EDBR
proximo de 1040 °C e 52 minutos de queima, o teste
com o esmalte EDAR proximo de 990 °C e 56 minutos
de queima e o teste com os esmaltes EDBF ¢ EDAF
proximo de 970 °C e 57 minutos de queima, ocorre um
retorno da deformacao concava e, em seguida, voltam a se
deformar, intensificando a curvatura concava. Esse retorno,
nos testes com os esmaltes EDBR, EDAR e EDBEF,
atinge um ponto maximo a partir de, aproximadamente,
790 °C e 66 minutos de queima e no teste com o esmalte
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EDAF a partir de, aproximadamente, 680 °C e 72 minutos
de queima, conforme ilustra a Figura 13.

Ainda durante o resfriamento é possivel notar um segundo
ponto de suavizacdo da curvatura concava (Figura 14).
Este comportamento ndo ¢ observado nos resultados
dos testes de flexometria da massa individualmente e
combinada com os quatro engobes, portanto, pode ser
associado a temperatura de acoplamento do esmalte.
Nos testes com os esmaltes EDAR, EDBF ¢ EDAF, esse
segundo ponto de suavizagdo da curvatura concava, ocorre
a aproximadamente 600 °C com 80 minutos de queima e
no teste com o esmalte EDBR a aproximadamente 640 °C
com 76 minutos de queima, conforme ilustra a Figura 14.

Considerando o mesmo estado de deformacdo em
todos os testes com esmaltes, no inicio do resfriamento
¢ possivel observar a influéncia dos diferentes CETs dos
esmaltes no desenvolvimento da curvatura durante o
resfriamento, conforme ilustra a Figura 15.

Esses resultados comprovam os fendmenos apresentados
na literatura (AMOROS), que diz que no resfriamento,
a partir da temperatura de acoplamento, o esmalte deixa
de se comportar como um liquido e a diferenga de CET
deste em relagdo a massa determinard a curvatura do
produto. Se o CET do esmalte ¢ maior do que o CET da
massa, este favorecera a curvatura concava e se o CET do
esmalte for menor que o CET da massa, este favorecera
a curvatura convexa.

4. Conclusoes

As técnicas de microscopia de aquecimento e flexometria
optica contribuem para o entendimento dos efeitos da
fusibilidade e dilatagdo térmica das diferentes camadas
que compdem uma placa ceramica para revestimentos no
desenvolvimento das curvaturas durante a etapa de queima.

Com os resultados foi possivel concluir que a diferenga
de retragdo dos engobes em relacdo a massa influencia
as curvaturas desenvolvidas durante o aquecimento até
a temperatura maxima de queima e a diferenga de CET
dos engobes em relacdio a massa influencia as curvaturas
desenvolvidas durante o resfriamento.

Quanto mais refratario o engobe em relagdo a massa
maior sera a curvatura convexa (empeno positivo) e quanto
mais fundente maior sera a curvatura concava (empeno
negativo) e maior sera a probabilidade deste acompanhar
o comportamento da massa até o inicio do resfriamento.

No resfriamento, quanto maior for o CET do engobe
em relagdo a massa maior serd a curvatura concava e
quanto menor, maior sera a curvatura convexa.

As curvaturas s3o desenvolvidas mais acentuadamente
proximo a temperatura maxima de queima em funcéo das
diferencas de fusibilidade da massa e engobe.

Pode-se considerar que os esmaltes influenciam
o desenvolvimento da curvatura apenas durante o
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resfriamento devido a diferenca de CET em relagédo
a massa. Quanto maior o CET do esmalte em relagdo
4 massa maior sera a curvatura concava (empeno
negativo) e quanto menor o CET do esmalte em
relagdo a massa maior sera a curvatura convexa
(empeno positivo).
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