UNIVERSIDADE FEDERAL DE SAO CARLOS
CENTRO DE CIENCIAS EXATAS E DE TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUAGAO EM CIENCIA E ENGENHARIA DE
MATERIAIS

EXPANSAO POR UMIDADE DE REVESTIMENTOS CERAMICOS: METODOS
DE MEDIDA E VARIAVEIS ENVOLVIDAS

Suelen Nastri

Sao0 Carlos
2015






UNIVERSIDADE FEDERAL DE SAO CARLOS
CENTRO DE CIENCIAS EXATAS E DE TECNOLOGIA
PROGRAMA DE POS-GRADUAGAO EM CIENCIA E ENGENHARIA DE
MATERIAIS

EXPANSAO POR UMIDADE DE REVESTIMENTOS CERAMICOS: METODOS
DE MEDIDA E VARIAVEIS ENVOLVIDAS

Suelen Nastri

Dissertagao apresentada ao Programa
de Poés-Graduagdo em Ciéncia e Engenharia
de Materiais como requisito parcial a
obtencdo do titulo de MESTRE EM CIENCIA
E ENGENHARIA DE MATERIAIS

Orientador: Dr. Anselmo Ortega Boschi
Coorientador: Dr. Fabio Gomes Melchiades
Agéncia Financiadora: CAPES

Sao0 Carlos
2015



Ficha catalografica elaborada pelo DePT da Biblioteca Comunitaria UFSCar

Processamento Técnico
com os dados fornecidos pelo(a) autor(a)

N269e

Nastri, Suelen
Expansdo por uni dade de revestimentos ceram cos :
mét odos de nedida e variaveis envol vidas / Suel en

Nastri. -- Sdo Carlos : UFSCar, 2015.
108 p.
Di ssertacdo (Mestrado) -- Universi dade Federal de

Sao Carl os, 2015.

1. Expansdo por um dade. 2. Revestinento ceramco.
3. Destacamento. |. Titulo.




DEDICATORIA

Dedico este trabalho a minha mae, Suzana Silva Nastri, minha maior inspiracao

e exemplo.

VITAE DA CANDIDATA

Licenciada em Quimica pela Universidade Federal de Sdo Carlos (2008).






: o UNIVERSIDADE FEDERAL DE SAO CARLOS
UF[-:{/./’—-,. Centro de Ciéncias Exatas e de Tecnologia

Programa de Pos-Graduagao em Ciéncia e Engenharia de Materiais

Folha de Aprovagao

Assinaturas dos membros da comissdo examinadora que avaliou e aprovou a Defesa de Dissertagdo de Mestrado da
candidata Suélen Nastri, realizada em 05/08/2015:

Prof. Dr. Anselmo Ortega Boschi
UFSCar

N

/
//((//m o £ 0done

Prof. Dr. Marcio Raymur(do Morelli
UFSCar /

Prof. Dr. Eduvaldg/Paulo Sichieri
Y P







AGRADECIMENTOS

Agradeco ao Prof. Dr. Anselmo O. Boschi e ao Dr. Fabio G. Melchiades pela

orientagdo, apoio e ajuda para a elaboragao dessa dissertagéo.
A CAPES pelo apoio financeiro.

Ao PPG-CEM e DEMA como um todo por toda a estrutura e exceléncia do

programa.

Aos amigos do LaRC: Alvaro, Flavia, Douglas, Leidy, Ana Virginia e Patricia

por toda a colaboracdo para a realizagao dessa pesquisa e pela amizade.
A Lisandra Conserva pela ajuda, apoio e amizade desde 2003.
Ao Paulo Roberto Libardi por estar ao meu lado nos momentos bons e ruins.

Aos meu pais, Jodo e Suzana, meus irmaos, Geison e Janderson, minha
cunhada Andréia e meu sobrinho Arthur, por todo apoio, amor e carinho em

todas as etapas da minha vida.






RESUMO

A expansdo por umidade (EPU) é caracterizada pelo aumento das
dimensdes do corpo ceramico quando em contato com a agua na forma liquida
ou de vapor. O fenbmeno pode contribuir para o desenvolvimento de patologias
graves nos revestimentos ceramicos, tais como o gretamento dos esmaltes e o
descolamento de fachadas apds o assentamento. A EPU vem sendo estudada
desde o inicio do século XX, sendo que os estudos realizados culminaram com
a criagcdo das normalizagdes hoje existentes. Todavia, muitas divergéncias
ainda existem quanto aos procedimentos de medida, tanto no que se refere a
quantificacdo da expansao, quanto ao método de hidratacdo acelerada
utilizado para prever as expansdes que os materiais ceramicos podem sofrer
ao longo do tempo. Neste sentido, através deste projeto de pesquisa,
pretendeu-se contribuir para o aprimoramento dos métodos de avaliacdo da
expansdo por umidade em revestimentos ceramicos, bem como identificar as
principais variaveis responsaveis pela EPU nos revestimentos ceramicos
produzidos atualmente no pais. Para a realizacdo do projeto, foram coletadas
amostras de distintos produtos ceramicos comerciais, preferencialmente
utilizados para o revestimento de fachadas externas. As EPUs destas amostras
foram caracterizadas através de distintos procedimentos em laboratério, com
alteragdes planejadas nos métodos de hidratagdo das amostras, bem como
nos métodos de quantificacdo das expansbdes sofridas. Simultaneamente, os
produtos selecionados foram caracterizados microestruturalmente para
identificacdo dos fatores que determinam a susceptibilidade a expansao por
umidade. Tanto a hidratacdo quanto o método de medida da variacéo
dimensional afetam os valores de EPU obtidos, sendo que este ultimo se
mostrou mais preponderante. O estudo da temperatura de requeima mostrou
que nao € necessario utilizar temperaturas superiores a 350°C. O estudo do
tempo de hidratagdo mostra um aumento continuo nos valores de EPU.A

analise microestrutural auxilia na compreensao do fenémeno de EPU.
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MOISTURE EXPANSION OF CERAMIC TILES : MEASUREMENT
METHODS AND VARIABLE INVOLVED

ABSTRACT

The expansion by humidity (EPU) is characterized by the increase in the size of
the ceramic body when in contact with water in liquid or vapor. The
phenomenon can contribute to the development of severe pathologies in
ceramic coatings such as glaze and cracking of detachment after installation of
facades. The EPU has been studied since the early twentieth century, and the
studies led to the creation of today's existing commonalities. However, there are
still many divergences about the measurement procedures both as regards the
measurement of expansion, as the accelerated hydration method used to
predict the expansion ceramic materials may suffer over time. In this sense,
through this research project, intended to contribute to the improvement of
moisture expansion of evaluation methods in ceramic tiles, as well as identifying
the main variables responsible for the EPU in ceramic tiles currently produced
in the country. To carry out the project, samples were collected from different
commercial ceramics, preferably used for the coating of external facades. The
EPUs these samples were characterized by different procedures in the
laboratory, to planned changes in the methods of hydration of the samples as
well as methods of quantifying the expansions undergone. Simultaneously, the
selected products were characterized microstructurally to identify the factors
that determine susceptibility to moisture expansion. Both hydration and the
method for measuring the dimensional change affect EPU values obtained, the
latter was more predominant. The study of the reburn temperatures showed that
it is not necessary to use temperatures higher than 350 ° C. Hydration time of
the study shows a continuous increase in moisture expansion values.

Microstructural analysis helps in understanding the EPU phenomenon.
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1 INTRODUGAO E JUSTIFICATIVA DO TRABALHO

O setor ceramico brasileiro tem apresentado significativo aumento de
producao nos ultimos 15 anos [1], sendo atualmente o segundo maior mercado
produtor e consumidor do mundo [2].

A Anfacer — Associagdo Nacional de Fabricantes de Ceramica para
Revestimentos, Lougas Sanitarias e Congéneres - classifica os revestimentos
ceramicos como piso, parede, fachada e porcelanatos, sendo que a producao
de revestimentos ceramicos de fachada foi de 24 milhbes de metros quadrados
em 2012 [2].

Os revestimentos ceramicos ocupam uma posicao de destaque na
construcao de edificios brasileira. Mesmo nao dispondo de dados oficiais a este
respeito, sabe-se que os revestimentos ceramicos, juntamente com as pinturas,
sao a preferéncia do mercado consumidor em praticamente todos os
segmentos imobiliarios e todas as regides do pais.

O Brasil possui condicbes climaticas muito favoraveis ao uso de
revestimentos ceramicos nas fachadas. O clima predominantemente tropical e
chuvoso torna esta opcdo das mais interessantes, tanto pelo aspecto do
desempenho como pela durabilidade. Em cidades litoraneas, as condi¢cbes
climaticas tornam os revestimentos ceramicos quase uma unanimidade para o
mercado consumidor, sendo seu uso muitas vezes associado ao proprio
padrao de qualidade da construgdo. Os revestimentos ceramicos destacam-se
pela maior durabilidade, valorizacdo estética, facilidade de limpeza,
possibilidades de composicdo harménica, maior resisténcia a penetracdo de
agua, conforto térmico e acustico da fachada e valorizagcdo econdmica do
empreendimento [3].

O organismo internacional CTBUH - Council on Tall Buildings and Urban
Habitat (1995) considera que a fachada de um edificio tem uma relagéo
marcante com o meio ambiente urbano e envolve valores sociais importantes,
tipificando e caracterizando a sociedade, suas aspiracbes e até grau de
prosperidade [4].



Embora sejam largamente empregados em nosso pais e em praticamente
todo o mundo, os revestimentos ceramicos ainda carecem de muitas melhorias
e evolucao tecnoldgica, notadamente no que diz respeito a tecnologia de
producdo de fachadas. A grande incidéncia de defeitos patoldgicos atesta esta
necessidade.

As patologias, muitas vezes, sao resultado de uma combinagdo de
fatores. Fissuras e descolamentos nos revestimentos, por exemplo, podem ser
resultado da propagacgao de fissuras ocorridas nas suas interfaces com a
estrutura, falta de refor¢co no substrato (embogo), falta de juntas de controle,
preenchimento inadequado das juntas de colocagéo, falta de argamassa de
assentamento no verso das placas e ndo observacgao dos limites de tempo em
aberto e tempo de ajuste dos materiais de assentamento.

No Brasil, as patologias mais importantes manifestam-se tipicamente na
forma de fissuras e perda de aderéncia (destacamento) devido as deformacdes
excessivas e inadequacgao das camadas do revestimento. Os problemas de
destacamentos em fachada sao especialmente criticos devido aos riscos de
acidentes envolvidos na queda de placas ou de partes das camadas [3].

Diversos fatores podem causar o destacamento dos revestimentos
ceramicos de fachada, desde problemas estruturais (fluéncia do concreto
armado, oxidagcdo de pilares etc.) até problemas com as placas ceramicas
como, expansao por umidade, expansao térmica ou especificagcao incorreta.

A expansdo por umidade (EPU) é caracterizada como um aumento das
dimensoes fisicas do corpo ceramico quando em contato com a agua na forma
liquida ou de vapor. Como os revestimentos ceramicos sdo colocados lado a
lado, as tensdes geradas quando cada um desses elementos se expande além
de um determinado limite podem ser suficientes para comprometer a
estabilidade da estrutura causando o destacamento.

A expansao por umidade vem sendo estudada desde o inicio do século
XX, tendo esses estudos se encaminhado para as normalizagbes hoje
existentes, todavia, muitas divergéncias ainda existem quanto a esses

procedimentos, tanto no que se refere a medicdo da EPU de revestimentos



ceramicos que apresentaram problema, quanto ao tipode ensaio para prever

expansoes futuras.

Este trabalho pretendeu colaborar para a melhor compreensdo do
fendbmeno de EPU das placas ceramicas e a identificacdo dos melhores
métodos de medida para cada situacdo, podendo ser uma importante
contribuicdo para o estudo de patologias associadas ao descolamento de

revestimentos ceramicos de fachadas.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral

Contribuir para o aprimoramento do método de medida da EPU e
identificar as principais variaveis que influenciam o fenbmeno nos

revestimentos ceramicos.

1.1.2 Objetivos especificos

eAnalisar a influéncia dos diferentes métodos de hidratacdo e
quantificacdo nos valores de EPU;

eAnalisar a influéncia do método de determinagdo da variagao
dimensional e do método de hidratagdao nos valores de EPU e a influéncia do
efeito da temperatura de requeima;

e Analisar a microestrutura dos corpos ceramicos, visando explicar as

diferentes EPUs observadas nas etapas anteriores.






2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Setor Ceramico

Nos ultimos 15 anos o Brasil multiplicou por quatro sua producido de
revestimentos ceramicos, material que engloba pisos e azulejos, e hoje € o
segundo maior mercado mundial produtor desses produtos, com 866 milhdes
de metros quadrados (m?) produzidos em 2012[1]. Atualmente o Brasil também
€ 0 segundo maior mercado consumidor de revestimentos ceramicos do
mundo, com 803,3 milhdes de metros quadrados (m2) vendidos no mercado
interno [2].As figuras 1 e 2 apresentam os principais produtores e

consumidores mundiais de revestimentos ceramicos.

Principais produtores mundiais 2009-2012
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Figura 1: Principais produtores mundiais de revestimentos ceramicos [2]
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Figura 2: Principais consumidores mundiais de revestimentos ceramicos [2]

O setor brasileiro de revestimentos ceramicos é constituido por 93
empresas, com maior concentragao nas regides Sudeste e Sul, e em expanséo
no Nordeste do pais. Segmento produtivo de capital essencialmente nacional, é
também um grande gerador de empregos, com cerca de 25 mil postos de
trabalho diretos e em torno de 200 mil indiretos, ao longo de sua cadeia
produtiva. Os fabricantes brasileiros de revestimentos ceramicos estao
alinhados com a melhor tecnologia disponivel no mundo e em conformidade
com as normas internacionais de qualidade.

A figura 3 apresenta os tipos de produto e suas produgdes em milhdes de

metros quadrados nos ultimos anos.
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Figura 3: Tipos de produtos e suas produgdes nos ultimos anos [2]

2.2 Revestimentos ceramicos de fachadas (RFC)

O Brasil possui condicbes climaticas muito favoraveis ao uso de
revestimentos cerémicos nas fachadas (RCF). O clima predominantemente
tropical e chuvoso torna esta opcao das mais interessantes, tanto pelo aspecto
do desempenho como pela durabilidade. Em cidades litoraneas, por exemplo,
esta tendéncia torna os revestimentos ceramicos quase uma unanimidade para
0 mercado consumidor, sendo seu uso muitas vezes associado ao proprio
padrédo de qualidade da construcdo. Essa preferéncia tem razdes claras. Os
revestimentos ceramicos possuem inumeras vantagens em relagdo aos demais
revestimentos tradicionais — incluindo as pinturas, placas pétreas, tijolos
aparentes, argamassas decorativas — onde destacam-se pela maior
durabilidade, valorizacdo estética, facilidade de limpeza, possibilidades de
composi¢cao harmoénica, maior resisténcia a penetragdo de agua, conforto
térmico e acustico da fachada e valorizagao econédmica do empreendimento [3].

Embora sejam largamente empregados em nosso pais e em praticamente
todo o mundo, os revestimentos ceramicos ainda carecem de muitas melhorias

e evolugdo tecnoldgica, notadamente no que diz respeito a tecnologia de



producdo de fachadas. As grandes incidéncias de patologias atestam esta
necessidade.

Existem Normas Brasileiras que estabelecem condicbes minimas de
qualidade tanto para produgcdo quanto para utilizacdo dos elementos do
sistema de revestimento ceramico. Porém, na pratica, estas normas nao sao
consideradas e, muitas vezes, sao até desconhecidas pelos profissionais
responsaveis pela execu¢ao dos RCF [5]. O resultado € um sem numero de
revestimentos com os mais diversos defeitos.

As caracteristicas construtivas modernas favorecem o aparecimento de
patologias nas edificagbes. As construgdes sdo realizadas buscando-se o
maximo de economia € o0 menor tempo de execucdo [6]. Temos também a ma
qualidade da mao de obra, responsavel por muitas das patologias verificadas.
A vida util de uma construcdo ira depender e sera relacionada com os cuidados
que forem tomados na fase de execugao [7]. Igualmente importantes estdo os
cuidados nas fases de projeto e manutencéo.

Para se obter o melhor resultado possivel com o RCF, além da mao de
obra especializada, a placa ceramica deve ser ideal para cada ambiente e ha a
necessidade de um estudo detalhado de como o substrato deve ser executado.
A escolha das argamassas colante e de rejuntamento deve ser apropriada para
cada caso e deve haver um dimensionamento criterioso das juntas.

As patologias de RCF sao dificeis de recuperar e requerem custos
elevados. Muitas vezes, quando manifestam-se visualmente, ja ha
comprometimento da integridade do revestimento. E o0s custos para
recuperacao podem facilmente suplantar os custos da execugéao original [5].

Com o advento do Codigo de Defesa do Consumidor, dos PROCONSs e as
exigéncias crescentes dos consumidores, torna-se cada vez mais importante o
aprimoramento das técnicas construtivas, especializacdo da mao de obra,
aprimoramento dos métodos de gerenciamento e controle de qualidade nas
areas revestidas com placas ceramicas.

Existem dois tipos de revestimentos ceramicos de fachada, os aderidos e

nao aderidos ou ventilados.



2.2.1 Revestimentos ceramicos de fachada aderidos

Os revestimentos ceramicos tradicionais trabalham completamente
aderidos sobrebases e substratos que lhe servem de suporte e, por isso,
podem ser denominados de aderidos.

Os revestimentos ceramicos aderidos podem ser conceituados da
seguinte forma [3]:

Revestimento Ceramico de Fachada de Edificios (RCF) é o conjunto
monolitico de camadas (inclusive o embogo de substrato) aderidas a
base suportante da fachada do edificio (alvenaria ou estrutura), cuja
capa exterior é constituida de placas ceramicas, assentadas e

rejuntadas com argamassa ou material adesivo.

Com base no citado anteriormente, pode-se ressaltar trés camadas
basicas de revestimento cerdmico aderido, como mostra a figura 4: camada de
regularizagcado, camada de fixagao e camada de acabamento (placas ceramicas

e juntas).

Camada de

regularizagio

Figura 4: Camadas basicas do revestimento ceramico de fachada [8].

Cada uma dessas camadas tem caracteristicas proprias, porém uma
abordagem mais especifica dessas caracteristicas ndo faz parte do escopo

desse trabalho.
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2.2.2 Revestimentos ceramicos de fachada nao aderidos

O sistema de fachadas nao aderidas ou ventiladas tem como conceito a
utilizacdo de revestimentos ndao aderidos ao corpo das edificacdes, fazendo
uso de subestrutura de fixacdo. O revestimento € composto por painéis
ceramicos, geralmente extrudados, em grandes dimensdes. Ranhuras
presentes na face posterior das placas permitem o encaixe em perfis de
aluminio pré-perfurados, ocultando a subestrutura de fixagcdo sem causar
interferéncia estética nas fachadas. O sistema cria uma camara de ventilagao
entre o revestimento e a vedacdo do edificio. Devido ao aquecimento do ar
nesse espacgo, ocorre o 'efeito de chaminé' que gera uma ventilagdo continua.
Pontes térmicas e problemas de condensacgao sao eliminados, proporcionando

maior conforto térmico a edificacao [9].

I ﬂ
L

"

Figura 5: Revestimentos ceramicos de fachada nao aderidos [9]

O sistema de revestimentos ceramicos de fachada ndo aderidos € uma
solugcao para o problema de destacamento, a implementacédo no Brasil esta em
expansao, mas os custos de instalagdo mais elevados ainda impedem uma

utilizagdo em larga escala.
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2.3 Destacamento ou descolamento de revestimentos ceramicos de

fachadas.

Os destacamentos sao caracterizados pela perda de aderéncia das
placas ceramicas do substrato, ou da argamassa colante, quando as tensdes
surgidas no revestimento ceramico ultrapassam a capacidade de aderéncia das
ligagdes entre a placa ceramica e argamassa colante e/ou emboco.

Devido a probabilidade de acidentes envolvendo os usuarios e os custos
para seu reparo, esta patologia é considerada a mais séria, dentre as
patologias de fachadas.

As situacdes mais comuns de descolamento costumam ocorrer por volta
de cinco anos apos a conclusao da obra. A ocorréncia ciclica das solicitagoes,
somadas as perdas naturais de aderéncia dos materiais de fixacdo, em
situacbes de subdimensionamento do sistema, caracterizam as falhas que
costumam resultar em problemas de quedas [10].

O primeiro sinal desta patologia € a ocorréncia de um som cavo (oco) nas
placas cerédmicas (quando percutidas), ou ainda nas areas em que se observa
o estufamento da camada de acabamento (placas cerémicas e rejuntes),
seguido do destacamento destas areas, que pode ser imediato ou ndo. Os
descolamentos podem apresentar extensdo variavel, sendo que a perda de
aderéncia pode ocorrer de diversas maneiras: por empolamento, em placas, ou
com pulveruléncia [11].

Geralmente estas patologias ocorrem nos primeiros e ultimos andares do
edificio, devido ao maior nivel de tensdes observados nestes locais. As causas
destes problemas sao:

* Instabilidade do suporte, devido a acomodacao do edificio como um
todo;

+ Deformacgéo lenta (fluéncia) da estrutura de concreto armado;

+ Oxidagdo da armadura de pilares e vigas;

* Excessiva dilatagaohigroscopica do revestimento ceramico;

» Variagoes higrotérmicas e de temperatura;
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+ Caracteristicas pouco resilientes dos rejuntes;

 Auséncia de detalhes construtivos (contravergas, juntas de
dessolidarizagdo ,movimentacgao, assentamento e estrutural);

+ Utilizacdo da argamassa colante com um tempo em aberto vencido; ou
mau espalhamento da argamassa colante; ou ainda, auséncia de dupla
colagem, no caso de pegas com superficie maior que 400 cm?;

» Assentamento sobre superficie contaminada;

» Especificagao incorreta de revestimento ceramico, especialmente no que
se refere a: configuragao do tardoz (que pode apresentar superficie lisa,
sem reentrancias ou garras);

+ EPU maior do que 0,6 mm/m; absor¢ao de agua superior a 6%;

* Impericia ou negligéncia da mao-de-obra na execugao e/ou controle dos
servicos (assentadores, mestres e engenheiros).

Dentre essas causas, a que sera explorada neste trabalho € a expanséao por

umidade.

24 Expansao por Umidade

A expansao por umidade (EPU), também conhecida como dilatagédo
higroscopica, é caracterizada como um aumento das dimensdes fisicas do
corpo ceramico quando em contato com a agua na forma liquida ou de vapor.
Esse fendbmeno é observado em corpos ceramicos como tijolos, telhas, pisos e
azulejos de areas externas e internas.

Os minerais que entram na composicao das matérias-primas das placas
ceramicas contém agua em suas moléculas, que sao volatizadas durante a
queima no processo de fabricagdo. O processo de reidratacédo por adsorcao de
agua inicia-se ainda no resfriamento do forno e continua ao longo da sua
estocagem e utilizacdo a taxas que variam ao longo do tempo e com as
caracteristicas fisicas e de processamento dos materiais (matérias-primas,

ciclo e temperatura de queima) [12].
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2.4.1 Breve historico

O fenbmeno de EPU de produtos argilosos foi inicialmente discutido na
literatura ceramica por volta de1926 por Merritt e Peters [13], sendo a primeira
referéncia a expansao de tijolos feita por Palmer em 1931 [14]. E citado que ja
em 1907 ha mengado na literatura que tijolos inadequadamente queimados
adsorviam agua e se reidratavam, enquanto corpos “bem” queimados apenas
apresentavam agua mecanicamente ligada. No entanto, a industria da
construcao civil s6 veio a tomar ciéncia do assunto em 1947 com a publicacao
de um estudo do Instituto de Engenheiros da Australia sobre os danos e perigo
da EPU em tijolos e dutos de esgotos [15].

Em 1928 Schurecht [16], estudando o gretamento retardado de corpos
ceramicos esmaltados, foi o pioneiro nautilizagao de ensaio em autoclave para
acelerar a expansao das pecgas ceramicas, concluindo que o gretamento
retardado devia-se a expansdo do corpo ceramico e ndo a falha porfadiga do
vidrado, evidenciando também a existéncia de correlagdes entre a expansao de
corpos ceramicos autoclavados e sua expansao natural. Dando continuidade
as pesquisas iniciadas em 1928, Schurecht e Pole [17] foram pioneiros no
estudo do efeito da composicdo dos corpos ceramicos na sua EPU, tendo
observado a influéncia de silicatos amorfos no aumento da EPU e da adi¢ao de
aditivos, como carbonatos de calcio e magnésio, na sua redugdo. Esses
autores evidenciaram também que o grau de vitrificagdo dos corpos ceramicos
tinha influéncia nas suas expansoes.

Holscher em 1931 [18], analisando o comportamento de argilas frente ao
ensaio em autoclave, também observou a influéncia da composicdo sobre a
expansao de corpos ceramicos quando submetidos a ensaio de autoclavagem,
mencionando que corpos que possuiam feldspato na sua formulacao
apresentavam expansao maior que as ceramicas cuja formulagdo apresentava
apenas argilas. Neste mesmo trabalho, Holscher mostrou que compostos nao
aquosos na forma liquida, tais como parafina e xileno, também podem causar a
expansdo dos corpos ceramicos, mesmo que em amplitude inferior a causada

pela agua.
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Seguindo os estudos da influéncia da EPU no gretamento do vidrado,
Treischel em 1935 [19] foi um dos primeiros autores a analisar a expansao de
revestimentos ceramicos comerciais, enfatizando que especial atencao deveria
ser dedicada a interagao vidrado-biscoito a fim de se evitar o gretamento, e que
os estudos deviam deter-se mais na expansao conjunta do vidrado e do corpo
ceramico, e nao tanto nas suas expansodes individuais. No periodo entre 1926 e
1952 cerca de 40 artigos abordando a EPU de corpos ceramicos foram
publicados; todavia sua preocupagao centrava-se no gretamento do vidrado de
lougas e revestimentos ceramicos.

Mesmo com alguns artigos dedicando-se aos danos da EPU em tijolos,
apenas por volta 1952 essa questdo ganhou uma maior evidéncia. Em 1954
McBurney [19] publicou um artigo atribuindo as falhas estruturais de trés
construgdes norte americanas a EPU dos produtos argilosos utilizados. Em
1955, Smith [20] introduziu a teoria que a EPU era causada pelo abaixamento
da energia superficial dos corpos quando a umidade era adsorvida a sua
superficie. No mesmo artigo Smith ainda apresentava evidéncias experimentais
que confirmavam sua teoria. Em 1959 Young e Brownell [21] publicaram um
artigo complementar ao de Smith, no qual analisaram o comportamento de
corpos ceramicos frente a composi¢cao quimica e relacionaram os resultados
com a natureza das fases formadas.

A EPU tornou-se um sério problema na Australia na década de 50 e foi,
por isso, extensivamente estudada pelos institutos de pesquisa australianos,
que analisaram efeitos de composicdo e microestrutura sobre a EPU e
métodos de ensaios para sua determinacdo, chegando a efetuar estudos[22]
abordando o tratamento de tijolos, a fim de acelera rsua EPU antes do uso.
Dentre as instituigdes australianas, destaca-se o Commonwealth Scientific and
IndustrialResearch Organization (CSIRO) e Division of BuildingResearch (DBR)
que, em conjunto com os demais centros de pesquisa australianos, perfizeram
a maioria das publicagcdes da literatura mundial abordando a EPU no periodo
de 1955até os dias atuais [23].

Em seguida, muitos estudos se dedicaram a cinética da expanséo,

buscando modelos matematicos que explicassem o comportamento dos corpos
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ceramicos frente a umidade, seja em tratamento com autoclave, em imersao
em agua, em ambiente saturado com vapor de agua (mas a pressao
atmosférica) ou ao ar livre. Baseando-se nesses modelos, tentaram prever a
expansao futura dos corpos ceramicos quando em servigo. Simultaneamente,
varios pesquisadores passaram a estudar a metodologia mais adequada para
determinar a expansao sofrida pelos corpos ceramicos em servigo e prever as
suas expansodes futuras. Nessas pesquisas foram analisados, a velocidade de
aquecimento na requeima, a temperatura maxima de requeima, o tempo de
permanéncia nessa temperatura, bem como qual o tipo de ensaio (fervura,
autoclavagem, ambiente saturado com vapor de agua) que fornece os valores
mais realistas sobre a expansao futura dos produtos ceramicos. Tendo esses
estudos se encaminhado para as normalizagbes hoje existentes, todavia,
muitas divergéncias ainda existem quanto a esses procedimentos, tanto no que
se refere aos ciclos de requeima como ao tipode ensaio para prever expansoes
futuras [19].

A seguir estdo detalhados alguns mecanismos responsaveis pela
expansdo por umidade, tais como, tensao superficial, médulo de elasticidade,

fases ceramicas, composi¢ao quimica, temperatura e ciclo de queima.

2.4.2 Tensao superficial

A tensao superficial € um fenbmeno muito conhecido em liquidos, mas
também ocorre nos sdlidos sendo um conceito muito importante para se
entender os mecanismos da expansao por umidade.

Em um liquido temos que as moléculas no interior atraem-se mutuamente
e exercem uma forca umas sobre as outras, essas interagcdes sdo mais fortes
no interior do liquido do que na interface liquido/ar causando uma compressao
no interior no liquido. Esse mesmo fenbmeno acontece para materiais sélidos
como as ceramicas, os atomos no interior do solido estdo comprimidos em
relacdo a superficie, originando a tensdo superficial. No interior de uma

particula sélida os atomos estdo cercados por vizinhos aos quais estao



16

quimicamente ligados. Essas ligagdes abaixam a energia dos atomos e faz
com que eles mantenham certa distancia uns dos outro. Os atomos na
superficie das particulas ndo possuem todos os vizinhos com os quais gostaria
de se ligar e, portanto estdo em um estado energético mais elevado que os
atomos no interior da particula. Para tentar abaixar sua energia os atomos da
superficie interagem, fisica e quimicamente, com os do meio no qual a particula
se encontra. A energia resultante dessa interacdo € conhecida como energia
superficial. Ela é expressa como a energia por unidade de area da superficie e
depende do meio no qual a particula se encontra. Portanto, mudando-se o
meio no qual uma particula se encontra, muda-se a sua energia superficial. Na
natureza tudo tende para o estado mais baixo de energia. Para obedecer a
este principio, os atomos na superficie da particula comprimem os do interior
para diminuir o didmetro da particula e, dessa forma, a area da superficie.
Portanto, como em uma gota de agua, a superficie de uma particula solida
também possui uma tensao superficial que comprime os atomos contidos em
seu interior. Dessa forma, se a tensdo superficial fosse reduzida, por um
mecanismo qualquer, a particula se expandiria. Neste caso o aumento de
volume observado seria uma consequéncia do quanto a tensao superficial

diminui, da area superficial e do médulo de elasticidade da particula[24].

2.4.3 Modulo de elasticidade

Revestimentos ceramicos, em geral, sdo sistemas modulares, ou seja, as
placas ceramicas sao colocadas lado a lado de forma que, quando uma placa
se expande ela gera uma tensao no sistema. De acordo com a lei de Hooke,
essa tensao é diretamente proporcional ao modulo de elasticidade e a variagcao

dimensional do material, tal como indicado na equacéo (4.1):

F=Ed(4.1)
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Onde F é a tensdo de compressdao em MPa, E o modulo de elasticidade da
ceramica em MPa, e d a deformagao da ceramica em cm/cm (EPU).

Assim sendo, quanto maior o médulo de elasticidade (E), menor a
deformagdo e menor sera a tensdo de compressdo no sistema, evitando o
destacamento[25].

No entanto, em projetos convencionais temos que de 40 a 60% desse
esforcosdo absorvidos pela propria ceramica e seu rejunte devido as suas
elasticidades ou compressibilidades. A argamassa de assentamento
trabalhando a tracdo absorve mais uma parte, de modo que o esforgo liquido
residual atuante sobre o revestimento ceramico ndo ultrapassa 18 MPa[25].
Esta é a grandeza do esforgo que precisa ser anulada para que o revestimento
nao se destaque da argamassa.

Vale salientar que estudos mostram que até 70% do esfor¢co devido a
EPU do corpo ceramico pode ser absorvido apenas pela prépria ceramica e o
rejunte [26].Sabendo o esforgo, pode-se estimar a EPU maxima que pode
ocorrer para que nao haja possiveis danos ao material ceramico. Se por
seguranga tomamos um moédulo, E, bem baixo, digamos, 30000 MPa,
deduzimos que a deformacgao sera d = 18 / 30000 = 0,0006 cm/cm = 0,6 mm/m
[25].

Deve-se ressaltar que a EPU de pecgas ceramicas ndo € um fenbmeno
que necessariamente conduz a falhas ou danos, e sim, que existe uma grande
margem de seguranga que varia muito de projeto para projeto. Portanto, a
deformacdo indicada acima €& apenas uma referéncia acercada referida
expansao. Além disso, a EPU de tijolos e placas de revestimento € apenas um
dos varios fatores que contribuem para o movimento diferencial total da
estrutura, os outros sido: movimento térmico na alvenaria, retracido da
argamassa, movimento térmico da estrutura de suporte, fluéncia e retragdo no
concreto, contracdes elasticas, etc. Em casos tipicos de EPU, esta pode

representar até 15% do total do movimento diferencial [27].
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2.4.4 Fases ceramicas

ApOs a queima, os corpos ceramicos podem apresentar fases de trés
naturezas distintas: amorfas, cristalinas e vitreas [24]. Dentre essas fases €&
possivel identificar quais apresentam maiores tensdes superficiais e superficies
especificas, sendo as que mais contribuem para a expansdo por umidade,
através do mecanismo de abaixamento da tensao superficial causado pela
adsorcao de agua da superficie.

Amorfos

Os materiais amorfos sempre tém uma grande area especifica, a exemplo
da silica amorfa, constituinte comum em ceramicas tradicionais, e elevada

energia superficial, contribuindo em muito para a EPU [24].

Cristalinos
Os materiais cristalinos tém area especifica menor que a dos amorfos,
bem como bem menos valéncias insaturadas na superficie, sendo que sua

contribuicao para a EPU é praticamente nula.

Vitreos

Ja os materiais vitreos ndo possuem uma elevada area especifica,
possuem uma energia superficial relativamente baixa, mas permitem a difusao
dos ions modificadores de estrutura para a superficie. Esses ions, quando
lixiviados pela agua, sao removidos e substituidos por ions H+, ocorrendo a
formacgao de superficies semelhantes a dos materiais amorfos. Com a lixiviagao
pode ocorrer também a abertura de poros que estavam anteriormente selados,
aumentando a superficie acessivel a agua e, por conseguinte, a EPU da pecga

ceramica [24].
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2.4.5 Efeito da temperatura de queima

Varios estudos sobre o efeito da composicdo do corpo e da temperatura
de queima na expansdo por umidade, concluiram que para uma dada
composicao a expansao diminui com o0 aumento da temperatura de queima. No
entanto, a relacdo exata entre a EPU e a temperatura de queima varia de
acordo com a composicdo e com a estrutura dos diferentes corpos ceramicos
[28].

Assim, os estudos acerca da relagdo entre EPU e temperaturas de
gueima expressam comportamentos associados a matérias-primas especificas,
sendo a maioria dos estudos relacionados as argilas cauliniticas. Estudos
realizados em 1958, usando argila caulinitica, foram os primeiros a observar o
comportamento de EPU de um corpo ceramico em funcdo da temperatura de
queima, verificando que a medida que aumentava a temperatura, havia um
decréscimo da EPU, atingindo um minimo a aproximadamente 1070°C,
seguindo-se de um pequeno aumento até 1100°C e posterior decréscimo. A

Figura 6 ilustra os resultados obtidos [19].
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Figura 6: Relagao entre temperatura de queima e EPU apds autoclavagem por
96h a 200°C [19].
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Em 1959, também usando argilas basicamente cauliniticas, observou-se
um comportamento bastante semelhante ao indicado anteriormente [29], com
um decréscimo da EPU a medida que a temperatura aumentava, chegando a
um minimo em 850 °C, seguindo-se de um pequeno aumento entre 900 e 950
°C (chamada de regido de maxima EPU) e posterior decréscimo. Concluindo-
se que, de forma geral, aumentos na temperatura de queima conduziriam a
uma reducao de EPU.

Esses resultados [21] diferiram basicamente dos anteriores [19] por
apresentarem um maximo de EPU bem mais acentuado e em uma temperatura
inferior, 0 que provavelmente deve-se a diferengas mineralégicas nas matérias-

primas. A Figura 7 ilustra a curva de EPU versus temperatura obtida [21].
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Figura 7: Efeito da temperatura de queima na EPU (em autoclave) [21].

O comportamento da EPU frente a temperatura de queima ainda nao é
totalmente explicavel. Alguns autores atribuem o intervalo com maiores valores
de EPU a formacdo de um espinélio de aluminio e silicio com liberagao de
silica amorfa a aproximadamente 925°C e a transformacédo do espinélio em
mulita, com mais liberagao de silica amorfa na faixa de temperatura entre 1050

e 1100°C. No entanto a formacdo da fase espinélio s6 foi observada em
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caulinitas bem cristalizadas. Ao que tudo indica, a unica certeza esta no fato de
haver a formacdo de uma fase amorfa durante o aquecimento que é

responsavel pelo pico de EPU [19].

2.4.6 Efeito do ciclo de queima

Juntamente com a temperatura de queima, os ciclos de queima podem
influenciar na EPU do material ceramico, ciclos mais rapidos favorecem o
aparecimento de fases amorfas e consequentemente aumento nos valores de
EPU. Quanto maior o ciclo de queima menor sera a EPU, devido ao
desenvolvimento de fases cristalinas. Observou-se através de difratogramas de
raiosX que com o aumento do ciclo de queima houve o desaparecimento de

fases amorfas e o surgimento de fases cristalinas [21].

2.4.7 Efeito da composicao quimica

Os pioneiros [17] na tentativa de correlacionar a EPU com a composicao
dos corpos ceramicos observaram uma estreita relacdo entre os aditivos
utilizados nas pesquisas e a EPU, com destaque para os carbonatos de calcio
e magnésio, que propiciaram reducéo da EPU.

Em seguida, em estudos [18] analisando a influéncia da composigcao
quimica de argilas na EPU do corpo ceramico quando submetido a ensaio em
autoclave, observou-se que as variagdes de dimensdes eram bem mais
acentuadas em corpos que continham feldspato como uma de suas matérias-
primas, do que em corpos cujas matérias-primas eram apenas argilas. Sendo
enfatizado ainda, que, a composi¢ao do corpo ceramico € uma consideracao
mais importante que sua absorgdo de agua quando se requer indicagdes do
comportamento da EPU, apds autoclavagem. Estas observagbes foram
ratificadas posteriormente [30], chegando-se a conclusdes semelhantes ao se

estudar mais detalhadamente a adicao de feldspato a massa cerdmica. Com a
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continuidade das pesquisas, evidenciou-se [31] haver um efeito aditivo na EPU
quando varias argilas eram incorporadas na formulagcdo da massa ceramica,
provavelmente devido as suas composicdes quimicas e formacao de eutéticos.
Apoés os estudos iniciais, varios outros foram realizados objetivando analisar
sistematicamente a influéncia de adi¢des a massa ceramica sobre a EPU dos
produtos. Nesta linha o primeiro foi realizado em 1958 [19], sendo analisado o
efeito da adigcao dos carbonatos de sddio, potassio, bario e calcio a corpos
ceramicos autoclavados, verificando que a EPU aumentou quando da adigao
de carbonato de soédio e/ou potassio a massa, atribuindo esse efeito a
formacgao de fase vitrea em baixas temperaturas. Neste estudo foi observada
também, a formacdo de nefelina (NayO.Al,03.2Si0;), nas composi¢coes
contendo sodio, e a presenga de feldspato potassico (K;0.Al,03.6Si0;) e
anortita (Ca0.Al,03.2Si0;), nas composigdes em que foram adicionados
carbonatos de potassio e calcio respectivamente. E que a adicdo de
CaCOgsprovoca uma reducédo da EPU, tal como observado anteriormente [17],

sendo esse efeito creditado a formacao da fase cristalina anortita.

Influéncia da adi¢cdo de CaCO3; e MgCOQO3

Posteriormente em varios outros estudos foi detalhada a influéncia da
adicdo de Ca, bem como de Mg, na EPU, evidenciando os seus efeitos com
relacdo a temperatura de queima e percentual utilizado, ressaltando que o grau
de influéncia estda também muito relacionado com a formulacdo da massa
ceramica e com as caracteristicas das matérias-primas e de processamento.
Assim, por exemplo, uma dada percentagem de carbonato de calcio (ou de
magnésio) pode alterar de formas diferentes a EPU de uma dada massa
ceramica, podendo aumentar ou diminuir a EPU do corpo ceramico [19, 32].
Pesquisadores [33] observaram que a adicdo de calcita (15%) a massa
ceramica praticamente eliminou a EPU, todavia, a utilizacdo de elevados teores
(20 e 25%) conduzia a um aumento da EPU, provavelmente devido a presenca
de CaO livre, que ao reagir com a agua, se hidrata e expande. Verificaram
também que composi¢cdes contendo mais que 5% de calcita, ndo apresentaram

variagdes significativas da EPU com a temperatura de queima. A analise por
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difracdo de raios-X indicou a presenga de mulita (3Al,03.2SiO;) e quantidade
crescente de anortita de acordo com o teor de CaO, e a partir de 10%,
gehlenita (2Ca0.Al,O3. SiO;) e wollastonita (Ca0.SiO;). A formagéo de fases
de calcio, como guelenita, anortita e a wollastonita afeta significativamente a
EPU, pois estas fases resultam na reagao do oxido de calcio, proveniente da
decomposicdo da calcita, com as fases amorfas provenientes das
transformagdées do material argiloso durante o aquecimento, fases essas,
principais responsaveis pela EPU. Em outros estudos foi evidenciado que a
diminuicdo da EPU com a adicdo de CaCOs, € mais significativa em
temperaturas elevadas (1200°C), em virtude do aumento da proporgdao das
fases cristalinas mulita e anortita com a elevacdo da temperatura de queima.
Assim, um produto final mais cristalino, com menos fases amorfas e vitreas
explicaria a menor EPU nestes corpos [34]. Analisando a influéncia do MgCOs,
foi indicado que na faixa de temperatura de 1050 a 1125°C ocorre um aumento
da EPU com o aumento do MgCQOs. Quando submetido a temperaturas mais
elevadas (1200°C) ha uma diminuicdo da EPU com o aumento do MgCO3;. A
constituigdo mineraldgica dos corpos de prova com adigdo de MgCO; era
formada, antes da queima, de caulinita, quartzo, mica muscovita, e magnesita.
Apds a queima observou-se a presenca de quartzo, mulita, periclasio (MgO) e
a 1200°C a presenca de uma pequena quantidade de safirina
(4MgO.5A1,03.2Si05).

Em outros trabalhos [35] também é indicada a presenca de fosterita
(2MgOSiO;). As novas fases sao oriundas da reacdo do MgO com a
metacaulinita e com o quartzo, todavia a reagao do 6xido de magnésio foi muito
pequena com o0s constituintes amorfos para formar fases cristalinas,
permanecendo na forma de éxido livre, passivel de hidratagdo e de expanséo.
Uma maior proporgao da fase mulita e a presencga de safirina a 1200°C explica
o fato de ocorrer uma menor EPU nesta temperatura [34].

A semelhanca dos estudos mencionados acima, outros autores [36]
observaram que ha uma expansao devido a reagéo entre a agua e o CaO e o
MgO e que esta expansado provoca microtrincas no material, destruindo sua

elasticidade e a capacidade de recuperar as suas dimensdes com o
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reaquecimento e perda da agua adsorvida, chegando a produzir expansdes
maiores que a propria EPU. Assim, fica evidente que os 6xidos formados pela
decomposi¢cdo do CaCO; e MgCO3;, podem reagir com a agua e formar os
hidroxidos correspondentes, provocando expansdo. Entdo, para que os
beneficios de redugcdo da EPU possam ser alcangados é preciso garantir que
as reacdes com os constituintes das matérias-primas, durante a queima,
consumam todo o carbonato adicionado. A calcita geralmente perde o CO; por
volta de 900°C e a dolomita (composta por CaCO3; e MgCO3) entre 700 e
900°C. Entretanto as temperaturas nas quais essas decomposi¢cdes ocorrem e
a velocidade com que as reagdes com os demais constituintes da massa se
processam dependem, dentre outros fatores, do grau de cristalinidade, da
granulometria, da proximidade da mistura (com as demais matérias-primas que
compdem a massa), do grau de compactacdo, da atmosfera do forno e do ciclo
de queima [24]. Devendo-se entado levar em conta nao apenas a temperatura
de queima, mas sim, todas as possiveis variaveis da cinética de reagao. Outro
ponto que pode ser mencionado com relagao autilizacdo dos carbonatos de
calcio e magnésio é o fato de poderem propiciar elevada porosidade a pega
(dependendo da temperatura de queima), e uma pega porosa é muito
acessivela agua, hidratando-se as fases amorfas e vitreas presentes, o que
pode causar um aumento de tamanho da pega queimada, e originar curvaturas
ou gretamentos no vidrado. Por isso, € necessario que as peg¢as queimadas
apresentem uma elevada proporgao de fases cristalinas e pequena quantidade
de fases amorfas, para que as adi¢cdes de carbonatos ndo tenham efeito
danoso ao produto [37].

Esta condigao foi comprovada em estudos [35] que mostraram que pecas
com elevada porosidade podem apresentar EPU menor que pegas com baixa
porosidade, em virtude da presenca das fases cristalinas oriundas da adigao de

carbonatos de calcio e magnésio a massa ceramica.

Influéncia da adigcdo de alcalis e das relagbes alumina/silica e alcalis/alumina
A influéncia da composicdo quimica de caulins sobre a EPU, bem como o

comportamento da EPU frente a adicao de alcalis e quartzo aos caulins foram
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profundamente analisados em 1959 [21]. O estudo indicou haver correlacées
entre a EPU e a composi¢géo quimica dos caulins (ressaltando que os autores
trabalharam com um valor fixo de 8% de absorgédo de agua) conforme ilustrado

nas Figuras 8 e 9.

56

&38R 3&

321
28 . A4
24 +
20 F
J6 F
12+ Coeficiente de Correlagao = 0,85
.08 |

AL,/ SiO,

L 1 1 AL 1 1 1 L 1 1 I 1 1 1 1

0 .10 20 .30

Expansao por Umidade (%) com 8% de absorcao

Figura 8: Efeito da composi¢ao na EPU [21].

)
o
L)

(Na,0) +K,0) /AlLO,
s

Coeficiente de Correlacao = 0,87

i i 1 1 1 i i i L i L 1 J

0 10 .20 .30

Expansao por Umidade (%) com 8% de absorcao

Figura 9:Efeito da composi¢ao na EPU [21].



26

Observa-se que conforme a razdo alumina/silica aumenta ha um
decréscimo da expansao e que com o aumento da relagcdo alcalis/alumina ha
uma elevacdo da EPU, sendo esta ultima relagdo confirmada em outros
trabalhos [38].

Quanto a influéncia da adicado de alcalis, a Figura 10 ilustra os resultados
obtidos [21], utilizando sodio e potassio em proporgdo equimolar. Pode-se
observar um aumento acentuado da expansdo com a elevagado do teor de
alcalinos e a intensificagdo de um maximo de expansao a 1000°C conforme se
aumenta a quantidade de alcalis, provavelmente devido a formagcdo de uma
grande proporgao de fase vitrea [19] (0 que provoca uma maior expansao

quando do ensaio em autoclave).
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Figura 10: Efeito da temperatura de queima na EPU (autoclavagem) de caulins

com adi¢des de alcalis [21].

A adicdo de quartzo finamente moido [21] conduziria a um pequeno
aumento da expansao, todavia desprezivel se comparado com a expansao
provocada pelo sédio e potassio. O comportamento individual dos alcalis sobre
o caulim também foi estudado [21] e é ilustrado na Figura 11. Verifica-se que
as series (por série entenda-se conjunto de valores de EPU associada a adigéo

de um elemento) do sodio (N) e do potassio (K) tém uma EPU muito mais
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intensa que a série padrao (P) (sem adi¢cdo de sdédio, potassio ou litio). Isto
pode ser devido a dificuldade dos aluminosilicatos de so6dio e potassio
cristalizar, ndo se observando por meio da difracdo de raios-X nenhum pico
referente a essas fases. Ja a série do litio (L) apresenta a menor EPU, devido
possivelmente ao desenvolvimento de mulita e um silicoaluminato de litio
(eucriptita) cristalino logo nas primeiras horas, havendo uma presenga de
mulita bem mais intensa na série do litio que nas outras. Como o
silicoaluminato cristaliza-se, ndo ha mais fases amorfas e vitreas e a falta

dessas reduz a expansao.
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Figura 11: Efeito do tempo de queima a 1050°C na EPU de caulim com e sem

adicao de alcalis [21].

O aumento do tempo de queima reduz a expansao provavelmente devido
ao desenvolvimento de cristalinidade (que € comprovado por difragdo de raios
X). Nesse sentido vale salientar que estudos [39] observaram que o litio
favorece a formacao da fase cristalina eucriptita, além de atuar favoravelmente
sobre a transformagdo da metacaulinita em mulita. Nesse estudo concluiu-se
que tanto o litio, como os elementos alcalino-terrosos tendem a produzir novos
compostos cristalinos e atuam no sentido de diminuir a EPU. Os materiais
naturais, em especial as argilas, ttm uma composi¢do mineralégica complexa
além de possuir varias impurezas o que dificulta em muito a analise da
influéncia de cada fase na EPU. Por isso pesquisadores [40] utilizaram géis

puros de silica e alumina, bem como géis de silica e alumina coprecipitados,
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para simular argilas naturais livres da presenga de impurezas. O efeito da
composi¢cédo quimica dos géis coprecipitados e da temperatura de queima esta
ilustrado na Figura 12. Independentemente da temperatura, pode-se observar
que ha um minimo de expansao na razao silica/alumina de 0,67, composicao
da mulita. Entre as composicoes da silica pura e mulita e entre as composi¢cdes
de mulita e alumina ocorrem maximos de expansoes em razdes de SiOy/Al,03
proximas de1,5 e 0,3, possuindo assim, grande semelhanga com os resultados
obtidos anteriormente [21], no que se refere a influéncia da razdo alumina/silica

no comportamento da EPU.
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Figura 12: Efeito da composi¢ao sobre a EPU de géis coprecipitados de silica e
alumina a (1) 850°C, (2) 900°C, (3) 950°C, (4) 1000°C, (5) 1050°C, (6) 1100°C,
(7) 1200°C [40].

Existem algumas tentativas de correlacionar a razdo (CaO + MgO)/(K,0 +
Na,O) e a EPU, todavia, enquanto alguns trabalhos encontram relagbes
crescentes entre a referida razdo e a EPU, outros autores [38] encontram
coeficientes de correlagao extremamente baixos, desacreditando essa relacio.
A influéncia de outros 6xidos também foi estudada [41], sendo relatado que o
oxido férrico e o dioxido de titdnio melhoram a resisténcia a umidade devido a
formacdo defases estaveis a semelhanca do observado com a adicdo de

calcio, magnésio e litio. Muitas argilas da industria ceramica australiana e de
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varios outros paises sdo compostas essencialmente por misturas de caulinita,
mica e quartzo em variadas proporg¢oes [42]. Em virtude disso, varios estudos
foram realizados em composicdées com percentuais variados de caulinita, mica
e quartzo a fim de correlacionar a composi¢ao com a EPU, principalmente no
que se refere aos teores de mica. Assim, observou-se que com o aumento do
conteudo de mica e da temperatura, o total de material cristalino diminuiu,
havendo um aumento da fase vitrea. O aumento na fase vitrea com o aumento
da quantidade de mica reflete-se nas propriedades ceramicas que apresentam
um aumento de retracdo e uma diminuicdo da porosidade [43]. Todavia, o que
chama mais atencdo para a analise de corpos contendo alto teor de mica séo
os resultados aparentemente contraditérios que podem ser obtidos quando da
medicdo da EPU sofrida pelo produto, dependendo da sua temperatura de
queima. Estudos mostraram que corpos ceramicos com 30%de mica (matéria-
prima) quando aquecidos a 500°C como tratamento térmico de requeima, para
eliminar a agua adsorvida, perdiam peso e contraiam, todavia nesta mesma
temperatura de requeima aqueles que foram inicialmente queimados em baixas
temperaturas (600-900°C) mostraram uma expansdo com a perda de agua que
nao era reversivel até temperaturas de requeima bem mais elevadas. A
magnitude dessa expansao dependia da temperatura original de queima, e era
zero apenas em temperaturas originais de queima superiores a 950°C, ou seja,
quando a mica desidroxilada (anhydrous) é totalmente destruida. Assim, a
expanséo foi associada com a desidroxilagdo da mica, ja que a mica pode se
regenerar a partir da mica desidroxilada através de um processo de adsorgéo
de agua apds a queima inicial [44]. Este fendmeno deve-se ao fato que a mica
expande 1 a 2% na diregdo ¢ quando desidroxilada acima de 500°C e retrai
quando ions hidroxilas s&o readsorvidos pela estrutura da mica desidroxilada
[45, 46].

Continuando o estudo de corpos compostos por misturas de caulinita,
quartzo e mica, foi observada uma diminuicdo do conteudo de quartzo com o
aumento de mica muscovita, devido a reagdo entre o quartzo e a fase vitrea
presente (associada, em muito, a presenga de potassio, oriundo da mica). A

fase vitrea formada nessa reacdo parece ser uma mistura de silicatos amorfos
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de ferro, aluminio e potassio e encontra-se circundando as particulas de
quartzo [47]. A matriz vitrea circundante das particulas de quartzo tem uma
expansao térmica diferente da expansao das particulas de quartzo e isso leva a
tensdes durante o resfriamento, chegando a haver a separagao entre o quartzo
e a matriz, provocando a formag&o de microtrincas ao redor do quartzo [48].
Assim, o fenbmeno de adsorcdo de umidade pelo material amorfo é
influenciado pela possibilidade de formagao de microtrincas no produto, o que
permitiria uma penetragdo mais intensa da agua, aumentando o grau de EPU.
Entdo, tem-se que a cinética e a extensdo do fenbmeno de EPU dos corpos
ceramicos depende em muito da composi¢cao mineraldgica das matérias primas
que compdem a massa ceramica. Todavia, deve-se ter em mente que ha uma
estreita relacdo entre a composicdo do corpo, a temperatura e o tempo de
queima, no que se refere aos seus efeitos sobre a EPU. Ja que, se a
composi¢cédo ceramica nao for submetida a um tempo suficiente de maturacao e
a uma correta temperatura de queima, as reacodes, ditadas pelo equilibrio, ndo
irAo se completar e o corpo resultante estara propenso a uma elevada
porosidade, grande quantidade de fases vitreas e/ou amorfas e fases residuais
reativas com a agua [49].

2.4.8 Porosidade e area especifica

A acdo da umidade depende diretamente da sua disponibilidade no
ambiente, da temperatura, do tempo de contato com o corpo cerdmico e da sua
estrutura. A relagcédo entre EPU e porosidade aparente € uma correlagdo de
“trabalho” muito conveniente, por ser a porosidade um elemento estrutural
importantissimo, muito dificil de ser eliminada completamente do corpo
ceramico e facil de ser determinada. Todavia a porosidade pode vir a ser um
indicador muito insensivel em relaggo a EPU, ja que esta ndo tem,
necessariamente, uma relacdo diretamente proporcional com a porosidade
[24]. Dentro do intervalo comumente praticado de queima das industrias

ceramicas de revestimento e tijolos tém-se observagdes, para a maioria dos
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corpos, que a EPU é diretamente proporcional a area especifica [12, 50], e que
a extensdo com que as reagdes de “hidratacido” ocorrem depende da
acessibilidade da agua aos compostos reativos. A acessibilidade da agua e o
numero de zonas potencialmente “hidrataveis” sdo determinados em grande
parte pelos poros e pela area especifica dos corpos [51], ficando evidente que
a contribuicdo mais importante, oriunda da microestrutura do material, sobre a
EPU é o efeito combinado de porosidade e area especifica.

A porosidade e a area especifica de corpos ceramicos, quando sob a
acao da agua, ndao permanecem constantes com o decorrer do tempo (dezenas
de anos), o que dificulta a correlagdo entre essas caracteristicas e a EPU.
Alguns possiveis motivos destas variagbes com o tempo s&o: a caracteristica
de autogeracgao de certa porgao de volume de microporos, devido as forgas de
expanséo provocadas pela agua adsorvida, que promovem a abertura de poros
anteriormente fechados, aumentando o volume total de poros; e a corroséo da
fase vitrea pela agua, aumentando a energia superficial da fase vitrea e
abrindo poros antes fechados [20, 39, 52]. Deve-se ressaltar que esse aumento
da estrutura aberta da fase vitrea pela agua € o que explica a continua EPU
por longos periodos de tempo, o que ndo pode ser explicado apenas em
termos da atividade superficial [53].

Outro ponto que dificulta a comparacao entre a porosidade e a EPU é a
variagdo na temperatura e tempo de queima, ja que esses fatores podem
modificar a composicdo das fases e a estrutura de um corpo ceramico, o que
se faz, ainda mais evidente quando se deseja fazer correlagbes em largos
intervalos de queima [19].Uma das maiores dificuldades em comparar a EPU
de corpos ceramicos com suas areas especificas esta em diferenciar entre a
superficie interna que esta associada as superficies ativas e aquela que nao
esta associada as superficies ativas, dentro das condicbes de exposicio.
Assim, é interessante analisar a distribuicdo das areas especificas de acordo
com a distribuicdo de tamanho de poros, buscando relacionar estas
distribuicbes com a EPU.

Com base na Figura 13 pode-se observar que com o aumento da

temperatura de queima ha uma redugcdo da area especifica, devido a
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vitrificacdo do corpo ceramico, ao passo que a expansao inicialmente se eleva

e em seguida decresce com o aumento da temperatura.
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Figura 13: Relagao entre a EPU (autoclave - 0,5 h e 344,5 kPa (50 Ib/in2)), area

especifica e temperatura de queima de ceramica branca [19].

Acredita-se que o aumento da EPU deve-se a modificagbes da
composicdo mineralégica que resultam em fases potencialmente mais
expansivas, enquanto o decréscimo esta relacionado com a diminuicdo da area
especifica [19].

Estes dados vém ao encontro as observacgdes realizadas em um dos
primeiros trabalhos [19] a verificar a influéncia da vitrificagdo dos corpos sobre
a sua EPU, que indicou que a vitrificagao, ao provocar uma menor absorg¢ao de
agua gera corpos ceramicos com menor EPU. Note-se que mesmo sem o
efeito da modificacdo composicional, a diminuicdo da area especifica em
virtude de uma maior vitrificagdo ndo deve ser necessariamente encarada
como fator redutor da EPU, ja que o efeito de corrosdo da fase vitrea, cuja
severidade depende em muito do tipo de ensaio utilizado para estimar a EPU
potencial, pode vir a ser um fator predominante. Como exemplo, pode-se
observar as expansodes ilustradas na Figura 13 nas temperaturas de 900 e

1150°C, onde, mesmo apdés uma reducgdo altamente significativa da area



33

especifica, a EPU a 1150°C € pouco superior a obtida com a queima a 900°C.
O que evidencia que cuidados devem ser tomados ao se analisar dados de
area especifica, principalmente no que se refere ao tipo de ensaio utilizado

para determinacao da EPU.

2.4.9 Absorc¢ao de agua

A absorgao de agua é a quantidade de agua que um corpo pode absorver
em contato com umidade. O valor da absorgao € expresso em porcentagem do
aumento de massa do produto em relagcdo a sua massa seca. A capacidade de
absorcao de agua de uma pecga ceramica fornece um indicativo da porosidade
aberta do produto, ou seja, o volume total de poros comunicados com o exterior
e susceptiveis de serem preenchidos com um fluido a pressdo atmosférica. A
absorcao de agua também pode indicar o grau de queima e de compactagao
interna do produto cerdmico e, por consequéncia, suas caracteristicas
mecanicas [54].

Um alto valor de absor¢cado de agua corresponde a uma estrutura porosa,
enquanto que um corpo compacto possui uma baixa absor¢cdo de agua. A
porosidade aberta de um produto e, por consequéncia, a absorgdo de agua,
dependem da composicdo da massa, da densidade a verde, da distribuicdo
granulométrica, da plasticidade de processamento, bem como das taxas de
aquecimento no processo de queima e das temperaturas maximas atingidas e,
se for o caso, das pressdes de compactacéao.

Os primeiros autores a evidenciar que havia certa relacdo entre a EPU
(apds autoclavagem) e o ganho de peso (absorgdo de agua), indicaram que
essa nao se apresentava necessariamente na forma de uma correlagao linear,
sendo sua forma, muito dependente da temperatura de queima e da
composicdo do corpo ceramico [17, 18]. Todavia, em pesquisas posteriores
[19], com corpos basicamente cauliniticos, observou-se que havia uma
correlagao linear entre a EPU (apds autoclavagem) e a absor¢gdo de agua.

Outros autores [21], também estudando a EPU de corpos compostos por
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argilas predominantemente cauliniticas (EPU apds autoclavagem), observaram
que a correlagcdo entre a EPU e a absor¢do ndao era necessariamente tao
proporcional, como observado anteriormente [19], havendo uma
proporcionalidade acentuada apenas para temperaturas maiores que a
temperatura de maxima EPU, concluindo que a absor¢gdao ndao era um bom

indicativo da EPU potencial. A Figura 14 ilustra esses resultados.
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Figura 14: Efeito da temperatura de queima na EPU e a absorc¢éo de agua [21].

A partir desses dados pode-se concluir que ao analisar a absorcao deve
ser dada especial énfase ao tipo de tratamento ao qual o corpo foi submetido e,
se possivel, ter em mente o tipo de cinética que o tratamento envolve (taxa de

absorgao, valor da absorgéo inicial, etc.).

2.5 Medidas de expansao por umidade

O fenbmeno de expansdo por umidade vem sendo estudado desde o
inicio do século XX, porém ainda ha muita discordancia no que se diz respeito

em como medir e prever esse fenbmeno em materiais ceramicos.
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A avaliagdo da expansao por umidade de uma placa ceramica envolve,
basicamente, duas situacdes:

e EPU ocorrida
Avaliagado da expansao por umidade ocorrida na peca desde o momento da
fabricacdo até o momento do ensaio: considera-se que é possivel eliminar
a expansao por umidade ja ocorrida através de processo de requeima, que
€ um tratamento de reaquecimento com a finalidade de remover a agua
adsorvida. A medida da EPU ocorrida é, portanto, obtida através de

medidas das dimensdes da peca antes e depois do tratamento térmico;

e EPU potencial

Avaliagao da expansdo por umidade potencial: ado¢cdo de processo de
envelhecimento acelerado com a finalidade de reproduzir a hidratacao total,
logo expansao total, que o produto ceramico vai sofrer ao longo dos anos. A
EPU potencial é, normalmente, obtida pela diferenca entre as dimensdes da
peca apos o tratamento de envelhecimento por umidade e o tratamento

térmico de requeima.

2.5.1 Requeima

O tratamento térmico visa remover a agua adsorvida no interior do corpo
ceramico. Existem duas vertentes, uma que defende a requeima a altas
temperaturas e outra a baixas temperaturas.

Ao se fazer requeimas a temperaturas elevadas pode-se dar inicio a
sinterizacdo e criagdo de novas fases. O problema de se requeimar material
policristalino heterogéneo e anisotropico é que com frequéncia o material ndo
volta ao seu estado original. Entretanto, existem outros fatores complicadores.
Durante a exposigdo ao ambiente surgem microtrincas no interior de muitas
pecas devido ao alivio de tensdes térmicas, e isso pode resultar em uma
expanséo irreversivel. Cargas externas, sais e agua congelada podem também

induzir a expansao [26]. Ainda se precisa determinar até que ponto a expansao
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provocada por esses mecanismos € reversivel, mas pode-se prever que seriam
necessarias temperaturas relativamente elevadas para provocar o recozimento
das microfissuras, que os sais podem atuar como catalisadores para contracao
e que temperaturas muito elevadas podem induzir ao inicio da sinterizagao e
outras reagoes.

Outra complicagao € que pecgas ceramicas geralmente contém alto teor de
quartzo, e podem ocorrer variagdes dimensionais na passagem pela
temperatura da inversdao do quartzo, 573°C. Corpos relativamente porosos
contendo quartzo graudo sdo mais propensos a essas variagdes [55].

A requeima em temperaturas mais baixas pode ser mais favoravel em
alguns aspectos como a possibilidade de realizar o ensaio em pecas
esmaltadas além de se evitar variagdes dimensionais causadas pelos fatores ja
citados.

Outro fator complicador é que o processo de adsorgao comega tdo logo
os produtos comecam a resfriar ainda no interior do forno [56]. Portanto deve
se estabelecer um ponto de referéncia para o inicio da medida que permita
prever a expansado por umidade, ou para a avaliagdo final da expansao
passada. Isso exige, em esséncia, que as unidades sejam submetidas a um
tratamento de reaquecimento padronizado, e que, em um determinado estagio,
sejam retiradas do forno e deixadas resfriar até a temperatura ambiente em
condigdes controladas antes de se fazer a medida inicial pos-reaquecimento.

Nao ha um consenso sobre qual € a melhor forma de se realizar a
requeima de pecas ceramicas para a determinacdo da EPU ocorrida, sendo
que cada norma adota um procedimento e muitas vezes a determinacao da
EPU ocorrida é negligenciada. A Tabela 1 apresenta um resumo das normas

sobre requeima.
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Tabela 1: Resumo de procedimentos para requeima das placas ceramicas

segundo algumas normas técnicas [56]

Norma

Requeima

Observagoes

NBR
13.818/97

Velocidade de aquecimento: 150°C/ h
Requeima: 550°C / 2 horas
Resfriamento: na mufla até atingirem
(70+10)°C seguido de dessecador até a

leitura do comprimento.

Determinacéo da EPU em
pecgas esmaltadas e n&o
esmaltadas. Apesar de
executar a requeima, a
norma nao prevé a
quantificagao da expanséao

por umidade ocorrida.

Projeto de
Norma
Brasileira
02:002.10-
013/95

Velocidade de aquecimento: 150°C/ h
Requeima: 550°C / 4 horas
Resfriamento: na mufla até atingirem
(70+10)°C seguido de dessecador até

a leitura do comprimento.

Determinacdo da EPU em
pecas esmaltadas e nao
esmaltadas. Prevé a
determinacgao da
EPUocorrida.

ASTM
C370-88

Nao prevé a requeima dos corpos de
prova, avaliando apenas a expansao

por umidade a acontecer

Pecas ndo esmaltadas

EN 155

Velocidade de Aquecimento: 50°C/h
Requeima: 600°C / 4 horas
Resfriamento: na mufla por,pelo
menos, 20 horas, retirando-as quando
a temperatura atingir 70°C,
aguardando, pelo menos, 20 horas, no
dessecador, antes da leitura do

comprimento.

Pecgas ndo esmaltadas e com
absorgao de agua superior a
6%. Apesar de executar a
requeima, a norma nao prevé
a avaliacido da expansao por

umidade ocorrida.

ISO
10545

Velocidade de aquecimento: 150°C/ h
Requeima: 550°C / 2 horas
Resfriamento: na mufla até atingirem
(70£10)°C.

Determinacdo da EPU em
pecas esmaltadas e nao
esmaltadas. Apesar de
executar a requeima, a
norma nao prevé a
quantificagao da expanséao

por umidade ocorrida.
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2.5.2 Reidratacao

A determinacdo da expansdo por umidade potencial € um assunto
bastante polémico. Aqui também sao verificadas duas correntes principais com
posicdes diferentes sobre o método mais preciso para avaliar, de forma
acelerada, a expansdo por umidade das placas ceramicas: fervura ou
autoclave.

O método da fervura consiste em deixar as placas submersas em agua
fervente por um determinado periodo de tempo, enquanto que, com a utilizagao
da autoclave, as pegas estdo posicionadas acima da agua sujeitas a pressao
de vapor especificada durante um tempo estabelecido.

A analise dos trabalhos realizados, apresentada na Tabela 2, sobre o
assunto mostra claramente as duas correntes de opinido. Uma que afirma que
as condicbes de envelhecimento acelerado em autoclave, e mesmo por
fervura, podem superestimar a EPU natural e outra que mostra, através de
resultados de ensaios, que a EPU ocorrida obtida para as placas produzidas ha
anos, de modo geral, € maior que a EPU potencial obtida para as mesmas
placas ceramicas. Além disso, encontram-se informacdes que indicam que,
dependendo do tempo de atuacdo do método de envelhecimento, podem ser
obtidos resultados semelhantes e que placas ceramicas com caracteristicas
diferentes podem se comportar de forma diferenciada quando submetidas ao

mesmo tratamento de envelhecimento acelerado.
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Tabela 2: Algumas normas para determinagédo da expansao por umidade de
placas ceramicas para revestimento [56].

Tratamento de Envelhecimento

Norma Observagoes
Acelerado
NBR , Pecgas esmaltadas e n&o
Agua fervendo por 24 horas
13.818/97 esmaltadas

Projeto de Norma
- Pecgas esmaltadas e ndo
Brasileira Autoclave a 500 kPa por 2 horas

02:002.10-013/95

esmaltadas

ASTM C370-88 Autoclave a 1000 kPa por 5 horas Pecgas ndo esmaltadas

Pecgas ndo esmaltadas e
EN 155 Agua fervendo por 24 horas com absorg¢ao de agua

superior a 6%

, Pecgas esmaltadas e n&o
ISO 10545 Agua fervendo por 24 horas
esmaltadas

2.5.3 Valores de referéncia para a expansao por umidade

A definicdo de um valor de expansao por umidade de referéncia, como
limite aceitavel para que as placas ceramicas nao provocarem problemas de
acumulo de tensdes em sistemas de revestimento, é bastante controversa.
Encontram-se posicionamentos que consideram que “a EPU dos revestimentos
ceramicos sO tem causado problemas muito raramente de modo que em
instalacbes normais é desnecessaria qualquer precaucgao especial’ [26]. Por
outro lado, tem-se, por exemplo, o Ceramic Tile Institute [56] que coloca que “a
expansao por umidade em placas cerdmicas € uma caracteristica
frequentemente negligenciada. Alguns tipos de ceréamicas de revestimento
estdo sujeitas a significante expansao por umidade. Este fendmeno é diferente

da expansao térmica uma vez que, a ceramica tendo sofrido a expansao por
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umidade, ela n&o retorna ao seu tamanho original. Consequéncias
potencialmente desastrosas podem ocorrer se esta expansao nao for prevista”.

A NBR 13.818/97 [57] (Placas ceramicas para revestimento -
Especificagdo e métodos de ensaio) especifica que a expansao por umidade de
placas cerémicas, conformadas por prensagem e com absor¢do de agua
compreendida entre 3% e 10%, deve ser menor ou igual a 0,6 mm/m. Para as
demais placas, coloca que a expansao por umidade € negligenciavel e que néao
contribui para problemas nos revestimentos ceramicos quando corretamente
instalados, mas que, em condi¢bes de instalacdo insatisfatorias ou em
determinadas condi¢des climaticas, uma expansao por umidade acima de 0,6
mm/m pode contribuir para problemas.

Consideracao similar é encontrada na norma ISO (norma de referéncia
para a brasileira) [12, 58]. A norma de especificagdo americana ANSI nao faz
qualquer referéncia sobre o valor limite aceitavel [59], enquanto que as normas
espanholas especificam apenas para alguns grupos de absor¢do e para
ceramicas nao esmaltadas o valor maximo de 0,6 mm/m [60-64]. No que diz
respeito ao posicionamento de associagdes relacionadas aos revestimentos
ceramicos, a ANFACER (Associagdo Nacional dos Fabricantes de Ceramica)
recomenda que as placas ceramicas apresentem expansao por umidade menor
ou igual a 0,6 mm/m [65] e o Ceramic Tile Institute que recomenda que ela néo
exceda 0,4 mm/m [66].

Nos diversos trabalhos e normas consultadas, observa-se que, apés mais
de 80 anos desde a publicacdo dos primeiros trabalhos, nao existe um
consenso sobre como avaliar a expansao por umidade ocorrida e sobre as
melhores condigbes para reproduzir o envelhecimento natural de forma
acelerada. A normalizagédo, em geral, tem consolidado a utilizacdo de requeima
em baixas temperaturas e fervura para a avaliagdo das EPU’s ocorrida e
potencial, respectivamente, mas ainda persistem questionamentos sobre a
eficiéncia destes procedimentos. Acredita-se necessaria utilizagdo de analises
térmicas, analises da microestrutura (microscopias otica e eletrénica, difracao
de raiosX) e de ensaios complementares (absor¢ao de agua, porosidade e area

superficial, determinagao de coeficiente de dilatacdo térmica) para avaliar os
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fendmenos que estdo ocorrendo no material ceramico durante os processos,
permitindo uma utilizacdo mais consciente dos resultados obtidos em um

ensaio de determinacao da expansao por umidade.
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3 METODOS DE HIDRATAGAO E DE QUANTIFICAGAO DA EPU

Neste capitulo serdo apresentados os resultados da caracterizagdo dos
revestimentos ceramicos coletados.

Foram coletadas amostras de revestimentos ceramicos de fachadas de
diversos fabricantes e as mesmas foram caracterizadas comparativamente em
laboratério para a identificacdo de suas principais diferencas. Os resultados
foram de grande valia para a continuidade do projeto, pois uma vez
identificadas as principais diferengcas entre as amostras, foi possivel identificar
algumas das variaveis a serem estudadas na sequéncia do trabalho para

avaliar o método proposto.

3.1 OBJETIVOS DO CAPITULO

O objetivo dessa parte do estudo foi avaliar a influéncia de diferentes
métodos de hidratagao(autoclave e fervura) e quantificacdo da expansao por

umidade(paquimetro e dilatdmetro).

3.2 MATERIAIS E METODOS

3.2.1 Coleta de amostras

Foram coletadas 23 amostras de revestimentos ceramicos de fachada,
Utilizados especialmente para o recobrimento de fachadas de edificacoes,

assim identificadas:
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Tabela 3: Amostras coletadas para a realizagédo da parte | do estudo.

Amostra Tamanho Nominal
ENO1 24 x 12 cm?
ENO2 24 x 12 cm?
ENO3 24 x 12 cm?
EN04 24 x 12 cm?
ENO5 24 x 12 cm?
ENO6 24 x 12 cm?
ENO7 24 x 12 cm?
ENO8 24 x 12 cm?
ENO9 24 x 12 cm?
EN10 24 x 12 cm?
EN11 24 x 12 cm?
EN12 24 x 12 cm?
EN13 24 x 12 cm?
EN14 24 x 12 cm?
EN15 24 x 12 cm?
EGO1 20 x 20 cm?
EG02 9,5x 9,5 cm?
PGO1 24 x 11,5 cm?
PG02 15 x 15 cm?
PG03 5x 15 cm?
PG04 45,7 x 45,7 cm?
PG05 30,7 x 60,4 cm?
PG06 5x5cm?

Legenda:

E = extrudado; P = prensado; G = esmaltado; N = ndo esmaltado
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3.2.2 Ensaios realizados e preparagao de amostras

As amostras foram caracterizadas através das seguintes analises:

3.2.21 Absorgao de agua e porosidade aparente

De cada amostra coletada foram escolhidas aleatoriamente cinco pecas.
Com o auxilio de um disco de corte diamantado retirou-se da regido central de
cada peca. Os corpos de prova foram secos em estufa elétrica a 110°C por
duas horas. Apos a retirada da estufa foram resfriados até a temperatura
ambiente.

A determinagdo da absorgdo de agua foi realizada de acordo com o
procedimento descrito pela norma NBR 13.818, onde se determina o ganho de
massa percentual dos corpos de prova apos um periodo de duas horas de
imersdo em agua fervente. Os valores de absorcao de agua (AA) foram obtidos
a partir da Equagao 3.1. Também foram determinadas as porosidades
aparentes (PA) fazendo-se uso de procedimento baseado no principio de
Arquimedes. Os valores foram obtidos de acordo com a Equagao 3.2, onde Mu
€ a massa dos corpos de prova apos duas horas de imersdo em agua fervente,
Ms é a massa dos corpos de prova secos € Mi é a massa dos corpos de prova
apos duas horas de imersdao em agua fervente, pesados imersos em agua, em

dispositivo apropriado para tal finalidade em balanga de preciséo de 0,001 g.

Mu—-Ms
Ms

AA (%) = 100 (3.1)

PA (%) = == 100 (3.2)
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3.2.2.2 Expansdo por umidade: avaliada através de dois métodos

distintos

eNBR 13.818:1997 (EPUngRr): A expansao por umidade nas pecgas foi
determinada de acordo com a NBR 13.818, em laboratério acreditado pelo
INMETRO. As medidas sao realizadas com paquimetros com exatidao de 0,01
mm. As pecas sao previamente secas em estufa elétrica por 24 horas a 110°C
para eliminagdo da umidade natural dos corpos de prova. Entdo sao
acomodadas em uma mufla e requeimadas, a uma taxa de aquecimento de
150°C/hora até atingir temperatura de 550°C sendo mantidas nessa
temperatura por duas horas. Os corpos de prova sao resfriados dentro da mufla
até 70°C, depois retirados e deixados em dessecador até a realizagdo da
medida de comprimento em milimetros (lp).

Apoés a requeima e a determinacdo do comprimento inicial € realizada a
reidratacdo das pecgas, submergindo-as em agua fervente, mantendo no
minimo 5 cm de coluna de agua acima dos corpos de prova e evitando que
entrem em contato entre si ou com as paredes do recipiente. Apds 24 horas os
corpos de prova sao retirados da fervura e deixados por 3 horas em
temperatura ambiente para que seja atingido o equilibrio térmico e entédo se
mede o comprimento em milimetro (l4). Os resultados s&o expressos em mm/m

e calculados de acordo com a equacao 3.3:

EPU = == 1000 (3.3)
0

eMétodo autoclave-dilatometro (EPUac.p): Os corpos de prova foram
extraidos do centro de 03 placas distintas de cada amostra de modo que os
resultados apresentados representam a média entre esses corpos de prova.
Tais corpos de prova foram usinados em disco de corte diamantado para a
obtencdo das dimensdes (50 x 5 x 5 mm°®) necessarias para insergdo em
termodilatbmetro. Os corpos extraidos das placas foram hidratados em

autoclavea 5 atm de pressao, durante 2 horas. As expansdes sofridas na
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hidratagdo foram determinadas em termodilatbmetro BP Engenharia, modelo
RB3000, onde € realizada a requeima das amostras até 550°C, seguida de
resfriamento no proprio equipamento. Os comprimentos dos corpos de prova
foram monitorados do inicio (estado hidratado) até o final do ensaio
(recuperacao do estado original) para o calculo da expansao por umidade que
¢ feito de acordo com a equacao 3.3.

A principal diferenca entre o método da NBR e o método autoclave-
dilatbmetro € que neste ultimo as medidas iniciam-se com as amostras
hidratadas e a variagdo no comprimento durante a desidratacdo &
acompanhada através do software do equipamento. No método da NBR as

amostras sdo requeimadas, medidas, reidratadas e medidas novamente.

3.2.3 Efeitos do tempo de hidratagao em autoclave:

Visando identificar os limites de hidratacdo dos produtos avaliados, foram
selecionadas algumas das amostras para avaliagdo da EPU de corpos de
prova submetidos a ciclos com 0, 2, 4, 6 e 10 horas de hidratagdo, em
autoclave, mantendo-se fixa a pressao de 5 atm. A EPU dos corpos hidratados
foi determinada em termodilatdbmetro, com a requeima realizada a 550°C neste
equipamento. Para cada tempo de hidratagdo foram preparados trés corpos de

prova como descrito anteriormente no item 3.2.2.2.

3.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Tabela 4 resume os resultados numéricos obtidos com as analises de
absorcao de agua (AA), porosidade aparente (PA) e expansao por umidade

determinada pelos dois métodos anteriormente descritos (EPUngr € EPUacp).
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Tabela 4: Resultados da caracterizagao efetuada com as amostras coletadas.

Amostras AA PA EPUngr | EPUaco
ENO1 0,5 1,3 0,19 0,05
ENO2 1,2 2,9 0,18 0,24
ENO3 1,3 3,1 0,21 0,35
ENO4 1,9 4,5 0,19 N/D*
ENO5 2,2 5,0 0,16 0,34
ENO6 2,2 5,1 0,17 N/D*
ENO7 24 57 0,15 0,35
ENO8 4.1 9,2 0,15 0,31
EN09 4,8 11,0 0,23 1,30
EN10 4,9 11,2 0,25 1,38
EN11 3,6 8,1 0,33 0,50
EN12 5,0 10,9 0,33 0,78
EN13 3,5 8,0 0,25 0,38
EN14 24 5,6 0,16 0,26
EN15 2,9 7,0 0,05 0,25
EGO1 5,8 12,8 0,23 0,37
EG02 6,5 14,2 0,33 1,02
PGO1 12,5 24,5 0,56 1,36
PG02 14,2 26,5 0,15 0,05
PGO03 3,1 7,0 0,05 0,11
PG04 0,5 1,4 0,11 0,01
PGO05 16,5 30,1 0,22 0,26
PG06 1,6 3,6 0,08 nula

* N/D = valor indeterminado, pois os corpos de prova perderam a integridade dentro do

dilatdmetro, em fung¢éo da elevada presenca de coragéo negro

3.3.1 Absorc¢ao de agua e Porosidade aparente

A figura 15 apresenta os valores de absor¢cdo de agua e porosidade

aparente das amostras coletadas. Os resultados foram apresentados em ordem
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crescente de absorgao/porosidade para facilitar a visualizagao e interpretacao

dos resultados.
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Figura 15: Absor¢cao de agua e porosidade aparente dos produtos

caracterizados.

Pode-se observar que as absorgbes de agua variam de 0,5% a 16,5% o
que representa, comercialmente, desde os porcelanatos até as monoporosas.
Absorgédo de agua e porosidade aparente possuem uma relagao linear, como
pode ser observado na Figura 15, sendo as duas medidas indicativas de
propriedades fisicas dos corpos ceramicos.

Essa ampla gama de produtos é bastante interessante para a validagao
do trabalho, tendo em vista que alguns estudos apontam para a correlagéo
entre EPU e porosidade aberta, pois poros comunicados ao exterior da peca
sdo susceptiveis de serem preenchidos com fluidos, além de indicar o grau de
queima da peca, fatores esses que podem interferir na EPU de acordo com a

literatura.
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3.3.2 Expansao por umidade

A figura 16 apresenta os valores de expansdo por umidade obtidos
através de dois métodos distintos descritos na secédo 3.2.2.2. Assim como na
figura 150s resultados foram apresentados em ordem crescente de

absorcgao/porosidade para facilitar a interpretacao dos resultados.
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Figura 16: Expansao por umidade medida de acordo com a norma NBR13.818

e método autoclave-dilatbmetro dos produtos caracterizados.

As andlises de expansado por umidade geraram resultados bastante
diferentes em fungdo do procedimento adotado. Considerando os
procedimentos descritos pela norma NBR 13.818, todos os produtos
apresentam EPUs semelhantes entre si e valores bastante abaixo do valor
maximo da recomendacao especificada na referida norma, que é de 0,6 mm/m.
Desse modo, esses resultados podem representar ou a adequacgao a referida
norma de todos os produtos analisados ou a baixa sensibilidade do
procedimento para captar variagdes que possam existir entre os produtos.
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Os resultados das analises de EPU realizadas com hidratagdo em
autoclave e medicdo em dilatdbmetro geraram resultados diferentes, com
variagdes compreendidas entre 0,05 e 1,38 mm/m. Tais resultados sdo mais
coerentes com a variabilidade de absorgdes de agua e porosidades aparentes
apresentadas pelas amostras, muito embora deve-se atentar para a severidade
da etapa de hidratacdo realizada em autoclave. Nesse sentido, um dos
objetivos do préximo capitulo é avaliar a influéncia do método de hidratagéo
dos corpos de prova.

Como descrito na segéo 2.4.9, a absorgao de agua fornece um indicativo
da porosidade aberta que, em alguns casos, pode ser correlacionada com a
EPU, sendo que pecas com maior grau de vitrificagdo, isto €, com menor
absor¢cdo de agua, gera corpos ceramicos com menor EPU. A expanséo,
porém, esta relacionada com a capacidade de adsor¢céo de agua desses poros
e sua reatividade, ou seja, se as fases presentes nas paredes do poro sao
susceptiveis a expansao.

Um bom exemplo de que nao apenas a porosidade aberta deve ser
levada em consideracdo € a amostra PG05, que possui a maior absorgcdo de
agua dentre as amostras coletadas (AA = 16,5%) e uma baixa EPU (0,26
mm/m). Revestimentos ceramicos com essa faixa de absor¢cdo de agua séo
conhecidos como porosos e, geralmente, possuem carbonato de calcio em sua
composicdo. Como apresentado na secado 2.4.7, o carbonato de calcio pode
diminuir a EPU quando adicionado em determinadas quantidades na massa e
as pecas queimadas em temperaturas suficientes para formacao de fases nao
expansivas como a anortita e completa eliminacdo de 6xido de calcio, que é
uma fase higroscépica e, portanto, expansiva. Desse modo, uma possivel
explicagédo para o comportamento da amostra PG05 seria a presenga de calcio
em sua composicdo em proporcdes e condigdes de queima adequados.

Como apresentado na sec¢ao 2.4.8, a EPU depende da acessibilidade da
agua a compostos reativos, sendo assim, a porosidade aparente combinada a
area especifica podem fornecer bons indicativos de EPU potencial uma das
maiores dificuldades em comparar a EPU de corpos ceramicos com suas areas

especificas esta em diferenciar entre a superficie interna que esta associada as
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superficies ativas e aquela que ndo esta associada as superficies ativas, dentro
das condicbes de exposicao.

Ja a porosidade aparente € um elemento estrutural importante e facil de
ser determinada. As correlagdes entre os valores de porosidade aparente e os
valores de EPU das amostras extrudadas ndo esmaltadas, obtidos através dos

dois métodos sdo apresentadas nas figuras 17 e 18.
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Figura 17: Correlagao entre EPUygr X PA (%)
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Figura 18: Correlagao entre EPUacp X PA (%)

A correlacao entre porosidade aparente e o método EPUngr € de 0,41 e
entre porosidade aparente e EPUacp € de 0,80, indicando uma maior
correlacido entre as porosidades dos produtos e os resultados das medidas de
EPU realizadas por meio do procedimento autoclave-dilatbmetro. Esses
resultados sugerem que o método proposto € mais sensivel as diferengas entre

as amostras selecionadas do que o método atualmente utilizado.

3.3.3 Efeitos do tempo de hidratagao em autoclave

Com base nos resultados anteriores foram selecionadas seis amostras
para a realizacdo dessa parte do estudo, buscando inserir pegas que
apresentaram valores de EPU de acordo com as especificacbes da norma NBR
13.818 e também valores acima do limite recomendado, considerando os
resultados obtidos no método EPUacp. Os resultados da caracterizagao das
amostras selecionadas estdo apresentados na tabela 5, em ordem crescente

de absorg¢ao/porosidade.
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Tabela 5: Caracteristicas das amostras selecionadas para a avaliagao dos

efeitos do tempo de hidratacdo em autoclave sobre a expansao por umidade.

Amostra| AA PA | EPUngr | EPUaco
ENO02 1,2 2,9 0,18 0,24
EN14 2,4 55 0,16 0,26
EN15 2,9 7,0 0,05 0,25
ENO9 4,8 11,0 0,23 1,30
EN12 5,0 10,9 0,33 0,78
EGO1 5,8 12,8 0,23 0,37

As amostras selecionadas foram submetidas a diferentes tempos de
hidratacdo em autoclave e suas EPUs medidas em termodilatbmetro. Esse
meétodo foi escolhido, pois de acordo com a sessao anterior, apresentou maior
sensibilidade, sendo assim, para efeito de realizar um estudo comparativo,
apresenta-se como a melhor op¢éo. Para a realizagdo da medida em zero hora
requeimou-se as amostras em uma mufla, a uma taxa de aquecimento de
150°C/hora até atingir temperatura de 550°C sendo mantidas nessa
temperatura por duas horas. Os corpos de prova foram resfriados dentro da
mufla até 150°C, depois retirados e deixados resfriar em dessecador até a
realizacao da medida de EPU em termodilatémetro.Esta informacdo — EPU das
amostras requeimadas e nao hidratadas por nenhum procedimento — além de
indicar o grau de hidratagdo das amostras requeimadas, também & importante
para verificar se a requeima que € realizada no dilatdmetro através do método
AC-D gera erros nao previstos nos resultados experimentais. S&do esperados
resultados de EPU muito proximos de zero nas amostras preparadas nestas
condicdes, de modo que a obtencdo de valores que se afastam desta previséo
poderia indicar a existéncia de erros associados ao método de medida da

EPU.Os resultados obtidos estao apresentados na tabela 6.
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Tabela 6: Efeito do tempo de hidratacdo em autoclave sobre a EPU das

amostras.

Tempo| ENO2 | EN14 | EN15 | EN0O9 | EN12 | EGO1
(h) [(mm/m)|(mm/m)|(mm/m) | (mm/m)|(mm/m) | (mm/m)
0 0,02 0,04 0 0,24 0,02 0,07
2 0,24 0,28 0,34 1,30 1,00 0,27
4 0,38 0,28 0,41 1,48 1,28 0,32
6 0,37 0,53 0,43 1,59 1,59 0,53
10 0,48 0,76 0,48 1,75 1,86 0,64

Com exceg¢ao da amostra EN09, os valores de EPU medidos sem
hidratacdo sdo irrisorios, indicando que as expansdes medidas nos diferentes
tempos de hidratacdo sdo um efeito da propria hidratagdo a que foram
submetidos os corpos de prova.

A amostra ENO9 apresenta naturalmente uma expansdo maior que as
outras amostras mesmo sem hidratacido prévia, sendo este resultado
possivelmente um indicativo de reidratagdo por adsor¢do de agua ainda sob
resfriamento e motivada pelas caracteristicas desta amostra, relacionadas com
as condi¢des de fabricacdo da peca como composicdo quimica, temperatura e
ciclo de queima.

Através dos dados numéricos pode-se observar que a EPU aumenta
abruptamente nas quatro primeiras horas de hidratacdo e apds esse periodo
segue aumentando a uma taxa muito mais lenta. Esses resultados estado

representados graficamente na figura 19.
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Figura 19: Efeitos do tempo de permanéncia em autoclave sobre a EPU das

amostras.

As amostras EN09 e EN12 apresentam as maiores expansdes. Como
mencionado anteriormente, a amostra ENQ9 apresenta uma expansao sem
hidratacdo maior que as outras amostras, no entanto apds seis horas de
hidratacdo a amostras EN12 apresenta expansdes maiores.

O aumento continuo dos valores de EPU indica que esse fendmeno ira
ocorrer durante toda a vida util da peca, podendo ser atribuido a lixiviagado da
fase vitrea (troca de ions alcalinos do vidro e ions de hidrogénio da agua)
produzindo assim uma superficie com estrutura semelhante a da silica amorfa.
Os silicatos amorfos possuem elevadas energia superficial e area especifica,
além disso, as valéncias insatisfeitas nas superficies expostas proporcionam
uma elevada adsor¢gao de agua em relagdo a materiais cristalinos. A agua é
atraida por valéncias livres do tipo Si* e SiO™ existentes nas regides de
descontinuidade, ou seja, nas areas superficiais do soélido, as quais acaba se
ligando formando grupos Si-OH e SiO-H3;0. Apo6s a saturacéo das valéncias

livres, maior quantidade de agua podera ser adsorvida, agora através das
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forcas de Van der Waals, com redugdo da energia superficial. A fase vitrea
possui superficie especifica e energia superficial bem menores do que as fases
amorfas, no entanto, quando submetidas a agao da agua sofrem o processo de
lixiviagcdo descrito, o qual ainda provoca a abertura de poros que estavam
anteriormente selados, aumentando a superficie acessivel a agua e, por
conseguinte, a EPU da peca ceramica [20, 24, 34].

Do ponto de vista metodoldgico seria mais interessante se a medida de
EPU fosse realizada com quatro horas de hidratagao, pois assim qualquer
variagédo no intervalo de tempo de hidratacdo nao surtiria efeito significativo na
expansdo por umidade, no entanto seriam necessarios mais estudos para
verificar se esse tempo de hidratagao estaria gerando uma EPU que né&o seria

obtida naturalmente.

3.4 CONCLUSOES PARCIAIS

Os produtos analisados apresentam ampla gama de porosidades e
absor¢des de agua, o que é bastante interessante para a validagao do trabalho,
pois representa as principais tipologias de revestimentos ceramicos fabricadas
atualmente.

As analises de EPUs geraram resultados bastante diferentes em fungéo
do procedimento adotado. Ao se utilizar o método descrito pela norma
(EPUngR) todos os produtos apresentaram EPUs semelhantes e valores abaixo
do limite maximo recomendado pela referida norma. O método autoclave —
dilatbmetro (EPUacp) gerou resultados diferentes, com variagdes
compreendidas entre 0,05 e 1,38 mm/m

Ha uma maior correlagédo entre as porosidades aparentes dos produtos e
os resultados das medidas de EPU realizadas por meio do procedimento
autoclave-dilatbmetro, em relagcdo as medidas de EPU realizadas pelo
procedimento da norma NBR 13.818.

Durante as quatro primeiras horas de exposi¢cao dos corpos de prova a

pressdo de 5 atm em autoclave a expansdao por umidade aumenta
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abruptamente. A partir de 4 horas dentro da autoclave, a EPU segue
aumentando a uma velocidade expressivamente inferior.

Do ponto de vista metodoldgico, 4 horas de exposicao a 5 atm poderia
gerar menor dispersdo nos resultados em comparagdo com o padréo
usualmente empregado de 2 horas de exposi¢cdo. Entretanto, estudos com
pecas em condicbes reais de aplicacdo precisariam ser realizados para
verificar se tais expansdes produzidas em autoclave ndo sdao exageradas em
comparagao com as expansoes reais sofridas pelas pecgas instaladas;

Seriam necessarios outros estudos para a melhor compreensao do

fendbmeno do tempo de hidratagao.
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4 CONDIGOES DE REQUEIMA DAS PLACAS

No capitulo anterior foram abordados os efeitos dos procedimentos de
hidratacdo e quantificacdo da EPU. Neste capitulo serdo apresentados os
resultados referentes ao estudo da influéncia da requeima sobre os valores de
EPU, pois como visto no item 2.5.1, existe uma grande discusséo relacionada a
temperatura de requeima de materiais ceramicos, sendo que requeimar em
temperaturas muito altas pode gerar um rearranjo das fases formadas e
temperaturas muito baixas podem nao eliminar completamente a &gua
adsorvida.

Inicialmente foi feito uma avaligdo da EPU por fervura-dilatdmetro sendo
possivel assim analisar tanto os métodos de determinagdo da variagcao
dimensional comparando-se com os valores de fervura-paquimetro, quanto os
métodos de hidratagdo, comparando-se com os valores de autoclave-
dilatbmetro. Em seguida fez-se um estudo da influéncia da temperatura de
requeima sobre os valores de EPU.

Os resultados obtidos indicam que os métodos de hidratacdo e medida da
variagado dimensional podem afetar significativamente as medidas da EPUe que
temperaturas de requeima menores que 550°C podem ser usadas para a

eliminar a agua adsorvida pelos materiais ceramicos.

41 OBJETIVOS DO CAPIiTULO

Os objetivos especificos estabelecidos para esse capitulo foram:
e Avaliar a influéncia do método de determinagao da variagao dimensional
e do método de hidratagao nos valores de EPU;
¢ Avaliar a influéncia do efeito da temperatura de requeima nos valores de

expansao por umidade;
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4.2 MATERIAIS E METODOS

4.2.1 Avaliagao da Expansao por Umidade por outros métodos:

No capitulo anterior as EPUs das amostras selecionadas foram medidas
através do método fervura-paquimetro (norma NBR 13.818) e autoclave-
dilatbmetro (método proposto). Os resultados obtidos diferiram bastante
dependendo do método utilizado, no entanto, nao foi possivel determinar se a
diferenca obtida nesses valores se deve ao método de hidratacdo ou de
requeima visto que ambos variam nessas medidas.

Com o intuito de avaliar os efeitos isolados do método de requeima e
hidratacdo nos valores de EPU realizou-se um ensaio onde a hidratacdo
ocorreu por fervura e a medida da variacdo dimensional feita em dilatdmetro,
assim, comparando com os resultados anteriores, foi possivel analisar
separadamente o efeito da hidratagcao e da requeima nos valores de EPU.

Para esse ensaio de fervura-dilatbmetro formam selecionadas oito
amostras com absorgbes de agua entre 0,5 e 6,5%, o0 que representa as
principais tipologias de revestimentos ceramicos fabricadas atualmente. As
amostras foram preparadas da mesma forma que no item 3.2.2.2.

A Tabela 7 apresenta de forma resumida os métodos descritos nos itens

anteriores.
Tabela 7: Resumo dos métodos utilizados.
Hidratacao Medida da Expansao
Método
Fervura Autoclave Paquimetro | Dilatémetro
1 EPUngr X X
2 EPUaco X X
3 EPUren-n X X
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4.2.2 Efeitos da temperatura de requeima dos corpos de prova:

Ha discussdes na literatura que indicam que a requeima das pecas em
temperaturas proximas a temperatura de inversdo do quartzo pode gerar
alteracdes nas medidas de EPU devido as variacbes dimensionais provocadas
pela sua transformacgao alotropica. A temperatura de requeima determinada por
muitas instituicdes normativas mais comumente utilizada é de 550°C. Nesse
sentido, essa etapa do estudo utilizou-se de sucessivas diminui¢cdes da
temperatura de requeima para avaliar esse efeito. A preparacdo das amostras
foi feita de maneira semelhante a descrita na secao 3.2.2.2 método autoclave-
dilatbmetro. Os corpos de prova foram hidratados durante 2 horas em
autoclave a 5 atm e submetidos a determinagédo da variagcdo dimensional em
termodilatbmetro, com a temperatura de requeima variando entre 300°C,
400°C, 500°C e 550°C. Para cada temperatura foram preparados trés corpos
de prova, sendo que os resultados apresentados se referem a média entre os
mesmos. Além da analise dos resultados de EPU obtidos, as curvas obtidas no
termodilatdbmetro foram interpretadas, visando identificar a temperatura em que

a agua adsorvida é eliminada durante o processo de requeima.

4.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.3.1 Avaliagao da Expansao por Umidade por outros métodos:

Tendo em vista que, segundo a literatura especializada, uma das
caracteristicas das amostras que influencia fortemente a EPU é a absorgao de
agua (AA), as amostras foram classificadas e ordenadas segundo essa
caracteristica. Na tabela 8 sao apresentadas as caracteristicas das amostras,
assim como os valores de EPU medidos através dos trés métodos descritos

anteriormente.
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Tabela 8: Caracteristicas das amostras e EPUs medida pelas trés

metodologias.

Amostras AA (%) PA (%) EPU\gr EPUaco EPUrervo
ENO1 0,5 1,3 0,19 0,05 0,18
ENO2 1,2 2,9 0,18 0,24 0,23
EN14 24 55 0,16 0,26 0,22
EN15 2,9 7,0 0,05 0,25 0,13
ENO9 4,8 11,0 0,23 1,30 1,02
EN12 5,0 10,9 0,33 0,78 0,92
EGO1 5,8 12,8 0,23 0,37 0,25
EG02 6,5 14,2 0,33 1,02 0,61

Para facilitar a interpretacdo dos resultados obtidos, os mesmos sao
apresentados de forma grafica na Figura 20 onde, no eixo X, as amostras
foram ordenadas, da esquerda para a direita, em ordem crescente de absorgao
de agua.

Pode-se notar que, para uma mesma amostra, os valores de EPU
medidos pelas diferentes metodologias variaram consideravelmente. As
diferencas de EPUs entre os produtos analisados foram muito pequenas nas
medidas realizadas de acordo com o método EPUngr €, para todas as
amostras, os resultados obtidos por este procedimento foram inferiores ao
limite recomendado pela norma, que € de 0,6 mm/m. As EPUs medidas pelas
outras metodologias, 2 e 3 na Tabela 7,variaram consideravelmente mais e, de
um modo geral, refletiram o efeito da variagdo da porosidade das amostras. Em
alguns casos a EPU ultrapassou significativamente o limite recomendado pela

norma.
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Figura 20: Valores de EPU medidos através das trés metodologias descritas na
Tabela7.

4311 Influéncia do Método de medida da variagao dimensional

Com o objetivo de determinar a influéncia do método de medida da
variagao dimensional sobre o valor de EPU, os resultados obtidos foram
analisados comparativamente através dos métodos 1 e 2, (Figura 21) onde a
hidratacao foi realizada por fervura, como previsto na norma NBR 13.818, e a

variagao dimensional medida com paquimetro e dilatdbmetro, métodos 1 e 2, na

Tabela 7, respectivamente.



64

1,2

L EPU, ox
- EPUFerv»D

EPU(mm/m)

ENO1 ENO2 EN14 EN15 EN09 EN12 EGO01 EG02
Amostras

Figura 21: Efeito do método de medida da variagdo dimensional, paquimetro x

dilatdmetro, sobre o valor da EPU das amostras hidratadas por fervura

Pode ser observado na Figura 21 que, exceto para a amostra ENO1, as
EPUs medidas no dilatbmetro sdo sempre maiores que as medidas com
paquimetro. Sabendo-se que a porosidade € uma das caracteristicas que
podem influenciar a EPU, era de se esperar que os valores medidos
aumentassem com o aumento da AA, ou seja, da esquerda para a direita do
grafico. Nesse sentido, as EPUs medidas no dilatbmetro, de um modo geral,
principalmente nas amostras com AA > 4,8%, ou seja, nas amostras mais a
direita da amostra EN15, as diferencas entre as duas metodologias, e a propria
EPU, foram maiores do que as amostras de AA < 4,8%, mais a esquerda. Sob
essa Otica, pode-se concluir que as medidas da variacdo dimensional no
dilatbmetro foram mais precisas que as feitas com paquimetro. A validade
dessa conclusdo é questionavel, pois, como mencionado, a porosidade é
somente uma das caracteristicas que influenciam a EPU. Ou seja, a EPU né&o
necessariamente aumenta com o aumento da porosidade. Entretanto, os

resultados experimentais sugerem que essa correlagdo existe na maioria dos
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casos. Assim sendo, consideramos que os resultados apresentados na Figura
21evidenciam que, neste trabalho, a medida da variacdo dimensional no
dilatdmetro foi mais precisa do que no paquimetro.

A maior precisdo das medidas da variagdo dimensional feitas no
dilatdmetro, em relagao as feitas com paquimetro, pode ser explicada pelo fato
de que, além das diferencas de precisdo e sensibilidade dos aparelhos, a
precisdo e reprodutibilidade das medidas das variacbes dimensionais feitas
com o paquimetro dependem da capacidade de se fazer as duas medidas,
antes e apds a requeima e/ou hidratagdo, nos mesmos pontos de contato. Esta
exigéncia é consideravelmente dificultada pelo fato de que as superficies dos
revestimentos ceramicos geralmente apresentam irregularidades. Além disso, a
pressao exercida no paquimetro durante as medidas, que varia de operador
para operador e ao longo do tempo, pode influenciar a medida. Cabe
mencionar que a precisao e reprodutibilidade das medidas com o paquimetro
podem ser significativamente melhoradas através do estabelecimento de
procedimentos experimentais adequados e da pratica do operador. No
dilatdmetro, a alteracdo do ponto de contato entre a amostra e o equipamento
de medida nao ocorre, pois as medidas dos comprimentos iniciais e finais sdo
realizadas a partir do movimento do émbolo e detectadas pelo transdutor do
equipamento durante todo o processo, fornecendo maior precisdo da medida.
Além disso, o limite de detec¢cdo na variacdo do comprimento da amostra é
maior em relagcéo ao paquimetro.

Outro aspecto particularmente importante nas amostras utilizadas neste
trabalho é o tamanho. O limite para a EPU, sugerido pela NBR 13.818, é 0,6
mm/m, ou seja, uma expansdo de até 0,6 mm para cada metro de amostra
seria admissivel. Assim sendo, a maxima variacao dimensional admissivel para
duas amostras de 10 cm e 60 cm de comprimento seria de 0,06 e 0,36 mm,
respectivamente. Como se nota, especialmente quando pretende-se determinar
a EPU de produtos de pequenos formatos, o erro de medigdo associado ao
paquimetro (geralmente 0,01 mm) €& bastante expressivo, considerando a
magnitude da variagdo dimensional maxima recomendada para esta

propriedade.
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4.3.1.2 Influéncia do Método de hidratagao

Com o objetivo de determinar a influéncia do método de hidratacdo sobre
o valor de EPU, os resultados obtidos foram analisados comparativamente
através dos métodos 2 e 3, (Figura 22) onde o método de hidratagao, fervura
24 horas x autoclave, foi variado e a requeima e medida da variagcédo
dimensional foram feitas no dilatdmetro.

Muitos trabalhos sobre esse tema sugerem que o método de hidratagao
por autoclave € muito severo, resultando em expansdes que nunca seriam
alcancadas naturalmente.

Em concordancia com a literatura, como pode ser visto na Figura 22, as
medidas da EPU foram afetadas pelo método de hidratagcdo. Entretanto, os
resultados obtidos ndo apresentam uma tendéncia. Nesse sentido cabe notar
que as EPUs das amostras hidratadas por fervura foram maiores que as
hidratadas em autoclave para as amostras ENO1, ENO2 e EN12, e o inverso,
EPUs de amostras hidratadas em autoclave, foi maior que as hidratadas por
fervura, para as amostras EN14, EN15, EN09 e EGO02.

O fato de que algumas amostras apresentaram EPUs mais elevadas
quando hidratadas em agua fervente é surpreendente, considerando que a
hidratagdo sob pressao, em autoclave, € reconhecidamente mais severa. Deve-
se, entretanto, observar que duas das amostras onde este resultado foi obtido
possuem EPUs de magnitudes bastante reduzidas, onde as diferengas entre os
resultados obtidos pelos dois métodos devem se aproximar bastante dos
limites de detecgcdo das metodologias. A unica excegédo neste conjunto é a
amostra EN12, que possui EPU mais elevada que as demais, mas cujas
diferencas entre os resultados obtidos pelos dois métodos de hidratacao

também sao relativamente pequenas.
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Figura 22: Efeito do método de hidratagao, fervura 24 horas x autoclave, sobre
o valor da EPU, onde a requeima e as medidas da variagao dimensional foram

feitas no dilatbmetro.

4.3.2 Efeitos da temperatura de requeima dos corpos de prova

Os resultados dos testes de requeima efetuados em diferentes
temperaturas encontram-se apresentados na Tabela 9. Para fins ilustrativos, a
Figura 23 apresenta os efeitos da temperatura de requeima sobre a EPU das

amostras, indicando as diferengas entre as amostras consideradas nesta etapa

do trabalho.
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Tabela 9: Efeitos da temperatura de requeima sobre a EPU das amostras.

Temperatura| ENO9 | ENO2 | PG01 | EG0O1 | PG02 | EN10
(°C) (mm/m) | (mm/m) | (mm/m) | (mm/m) | (mm/m) | (mm/m)
300 1,20 0,16 1,09 0,18 0,02 1,01
400 1,08 0,19 1,21 0,23 0,10 1,20
500 1,21 0,26 1,45 0,35 0,04 1,39
550 1,30 0,24 1,53 0,29 0,05 1,47

Nota-se através desses resultados que os valores de EPU n&o variam

muito independente da temperatura em que ocorre a requeima.
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Figura 23: Efeitos da temperatura de requeima sobre a EPU das amostras.

Nas amostras PG0O1 e EN10 os valores de EPU foram crescentes, no
entanto ndo variaram muito entre si. Esses resultados colocam em duvida a
necessidade de se utilizar temperaturas de requeima elevadas para a
eliminacdo de &agua adsorvida das pecas. Para verificar o intervalo de

temperaturas em que ocorre a eliminagdo da agua adsorvida durante a



requeima foram analisadas as derivadas das curvas de aquecimento

amostras, que sao mostradas nas Figuras 24 a 29.
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Figura 24:Derivadas das curvas de aquecimento da amostra ENO9.
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Figura 25: Derivadas das curvas de aquecimento da amostra ENOZ2.
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Figura 26: Derivadas das curvas de aquecimento da amostra PGO01.
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Figura 27: Derivadas das curvas de aquecimento da amostra EGO01.
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Figura 29: Derivadas das curvas de aquecimento da amostra EN10.

As analisar as derivadas das curvas de aquecimento nota-se uma
elevagdo em torno de 100°C, onde se espera que ocorra a eliminagado da agua
absorvida pela amostra, ou seja a agua ndo quimicamente ligada.

Todas as amostras apresentaram picos entre 100 e 250°C, evidenciando
a eliminagcédo de agua adsorvida, ou quimicamente ligada, das amostras. Apos

essa temperatura ndo ha mais inflexdes significativas nas curvas, indicando
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que todas as eliminagdes significativas ocorrem até 250°C. De um modo geral
os picos de eliminag&o de agua adsorvida ocorrem entre 160°C - 180°C.

Os dados apresentados pelas derivadas das curvas de aquecimento
mostram que nao € necessario requeimar as pec¢as acima de 350°C para a
eliminacdo da agua adsorvida.

Ao se fazer requeimas a temperaturas elevadas pode-se dar inicio a
sinterizacao e criagao de novas fases, utilizando a requeima até 350°C evita-se
esse problema, garantindo que a microestrutura da pegca nao seja alterada e
gque a agua adsorvida seja eliminada completamente.

Outro fator relacionado a requeima é que pegas ceramicas geralmente
contém alto teor de quartzo, e podem ocorrer variagbes dimensionais na
passagem pela temperatura da inversdo do quartzo(573°C). A requeima a
350°C garante que a pega nao passe pela transigdo do quartzo e que a
variagdo dimensional medida seja exclusivamente da eliminagdo da agua
adsorvida.

A requeima a baixas temperaturas também permite que se realize o
ensaio com pecas esmaltadas.

Esses resultados se aplicam para produtos de diferentes fabricantes,
independentemente das condicbes de fabricacdo, método de conformacao

(prensagem ou extrusao) e porosidade das pegas.

4.4 CONCLUSOES PARCIAIS

Os métodos de hidratacdo e medida da variacdo dimensional podem
afetar significativamente as medidas da EPU. Nesse sentido, tendo em vista a
inevitabilidade da EPU, é de fundamental importancia que os laboratérios
aprimorem seus métodos de medida, para gerarem resultados mais confiaveis
e reprodutiveis, que possam ser utilizados nos projetos construtivos;

Nas medidas de EPU realizadas neste estudo, a escolha do método de
medida da variacdo dimensional, paquimetro x dilatbmetro, mostrou-se mais

relevante do que o de hidratacdo acelerada, fervura x autoclave. E importante
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ressaltar que essa conclusdo se mostrou verdadeira para as amostras
analisadas, predominantemente produtos de pequenos formatos para
fachadas, e as condicdes de hidratacdo e medidas da variagdo dimensional
utilizadas. Nesse sentido, ha evidéncias de que a confiabilidade e
reprodutibilidade das medidas dimensionais podem ser consideravelmente
melhoradas através de um procedimento experimental bem estabelecido e o
treinamento do operador.

A utilizacao do dilatdmetro para quantificar a variacdo dimensional, além
da maior precisdo, tem a vantagem de que a medida é feita no mesmo
equipamento onde se da a requeima. Isso permite que a medida da variagao
dimensional durante a requeima seja feita nos mesmos pontos de contato entre
o equipamento de medida e a amostra. Este fator, que sabidamente pode
influenciar significativamente os resultados, é praticamente impossivel de ser
obtido nas medidas com o paquimetro.

Como esperado, na maior parte dos produtos caracterizados, a hidratacao
sob pressao, em autoclave, produziu expansdes mais elevadas das amostras
do que a hidratagdo em agua fervente. Ha, entretanto, algumas excec¢des, que
apontam para resultados de EPUs bastante semelhantes quando se utilizam os
dois métodos de hidratacao citados, ou até alguns casos, onde as EPUs foram
ligeiramente superiores nos produtos hidratados em agua fervente. Estudos de
correlagdo entre as expansdes sofridas por pecas durante periodos
prolongados apods a instalagdo (EPUycorriga) € as expansdes determinadas em
laboratorio por diferentes métodos de hidratagdo (EPUpotencial) devem ser
publicados futuramente para que conclusbes mais definitivas sejam
estabelecidas a respeito da influéncia dos métodos de hidratacdo para a
determinacado da EPU dos produtos ceramicos.

Os testes realizados sobre a temperatura de requeima das amostras
indicam que a agua adsorvida durante o processo de hidratacdo é eliminada
durante o aquecimento dos corpos de prova em temperaturas compreendidas
entre 100 e 250°C. Tais resultados s&o evidenciados pela presenca de picos
com cumes ao redor dos 160°C - 180°C, verificados nas derivadas das curvas

de aquecimento dos corpos hidratados. Estas conclusbes se aplicam para
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produtos de diferentes fabricantes, independentemente das condigdes de
fabricacdo, método de conformacgéao (prensagem ou extrusao) e porosidade das
pecas;

As requeimas dos corpos de prova em temperaturas superiores a 300°C
indicam que os resultados de EPU s&o pouco alterados, ou em alguns casos,
sofrem incrementos de magnitudes relativamente pequenas. Considerando que
as derivadas evidenciam que a perda da umidade adsorvida ocorre
majoritariamente até 300°C em todas as amostras, € possivel que este
aumento de magnitude de EPU observado nos testes em que a requeima em
dilatbmetro é realizada em temperaturas mais altas (especialmente nas
amostras PG01 e EN10) sejam decorrentes dos efeitos provocados por
alteracdes microestruturais relacionados com a requeima em temperaturas
mais altas.

Neste sentido, a utilizacdo de temperaturas de requeima ao redor de 300 -
350°C poderia ser uma opgdo mais interessante, tendo em visto que os
resultados ndo devem ser muito diferentes em relagdo aqueles obtidos com
corpos requeimados a 550°C e, nesta temperatura, é menos provavel que
ocorram rearranjos microestruturais nos materiais que possam afetar a medida

de expansao por umidade.
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5 CARACTERIZAGAO MICROESTRUTURAL DAS AMOSTRAS

ANALISADAS

Nos capitulos anteriores foram abordados os efeitos dos procedimentos
de hidratacdo, requeima e quantificacdo da EPU. Neste capitulo serao
apresentados os resultados referentes ao estudo da influéncia da composigao
quimica, mineralégica e microestrutural nos valores de EPU.

As amostras selecionadas para essa parte do estudo apresentam
porosidades semelhantes, determinadas através dos valores de AA e PA, e
diferengas significativas nos valores de EPU. Essas amostras foram
selecionadas visando compreender as diferengas entre os valores de EPU
através das caracterizagdes quimica, mineralodgica e microestrutural.

Inicialmente foi feita uma analise da composi¢ao quimica das amostras
selecionadas, seguida da quantificacdo de fases ceramicas presentes através
do método RIR-Rietveld. As amostras selecionadas foram submetidas a analise
no MEV com o intuito de identificar diferengas microestruturais que justifiquem
as diferencas de EPU medidas.

Os resultados obtidos indicam que a analise da composi¢cao quimica e
mineraldgica podem ajudar a compreender o fendbmeno, porém néo o explica
por completo. As analises microestruturais ndo revelaram grandes diferengas
entre as amostras selecionadas que possam explicar as diferengas nos valores
de EPU obtidos.

51 OBJETIVOS DO CAPITULO

Os objetivos especificos estabelecidos para esse capitulo foram:
Relacionar a EPU com composigdo quimica, mineralégica e

microestrutura dos corpos ceramicos.
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5.2 MATERIAIS E METODOS

5.2.1 Composicao quimica e difragao de raios X

Nessa parte do estudo foi realizada a analise da composi¢do quimica e a
caracterizagao microestrutural (quantificagéo de fases) de cinco amostras.

As composigdes quimicas dessas amostras foram realizadas fazendo-se
0 uso da técnica de fluorescéncia de raios X, a partir das amostras previamente
desagregadas em almofariz até a passagem completa pela peneira ABNT #80
(177pum). Os Oxidos dos seguintes elementos foram determinados
quantitativamente, expressos na forma de % em peso: Si, Al, Fe, Ti, Ca, Mg,
Na, K e Mn.

A quantificagdo de fases foi realizada através da técnica difragdo de raios
X pelo método do p6 (Bruker D8 Advance, abrangendo a faixa entre 10 a 80°
para 20, com taxa de escaneamento de 0,02° e 16 segundos por etapa). A
interpretacado e refinamento dos picos foi realizada pelo método RIR-Rietveld
utilizando o programa GSAS-EXPGUI. Tais analises foram conduzidas, visando
quantificar as fases presentes nas microestruturas das amostras e utilizar estas
informacdes para interpretar as expansdes por umidade apresentadas por cada

amostra.

5.2.2 MEV

A caracterizacdo microestrutural das placas foi realizada sob distintas
ampliagdes em microscopio eletrénico de varredura (MEV) FEI modelo Quanta
400. Os corpos de prova foram extraidos do centro das placas de cada
amostra, sendo usinados em disco de corte diamantado para a obtencédo das
dimensdes necessarias para insercdo no MEV.

Em seguida as amostras foram polidas em politriz Arotec — Aropol 2V

com lixa d’agua 1200 para a obtengao de uma superficie adequada.
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5.3 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.3.1 Composicao quimica e difragao de raios X

A tabela10 apresenta os resultados da caracterizagdo das amostras
selecionadas para esta etapa do trabalho. Vale ressaltar que as amostras
ENO09 e EGO1, assim como PG01 e PG02 apresentam resultados de AA e PA
semelhantes e valores de EPU muito distintos. Sendo assim, essas amostras
foram escolhidas com o intuito de verificar se suas composi¢gdes mineraldgicas

e quimicas explicam essas diferencas.

Tabela 10: Caracterizagdo das amostras selecionadas

AA PA EPUaco
Amostras

(%) (%) (mm/m)
ENO2 1,2 29 0,24
ENO9 48 11,0 1,30
EGO1 5,8 12,8 0,37
PGO1 12,5 24.5 1,36
PGO02 14,2 26,5 0,05

A Tabela 11 apresenta os resultados da analise quimica das amostras
selecionadas. Pode-se observar que as amostras continham teores elevados
de silica, variando de 55,14% a 66,35%, e quantidades de alumina entre
20,26% e 27,87%.
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Tabela 11:Composi¢cdes quimicas dos produtos analisados.
Oxidos (%) | ENO2 | EN09 | EG01 | PGO1 | PG02
SiO, 62,64 | 64,54 | 66,35 | 55,14 | 60,79
Al,O3 20,89 | 22,79 | 21,26 | 27,87 | 20,26
FeoO3 7,17 5,37 3,51 9,41 2,82

TiOo 1,32 1,38 1,02 1,3 0,65
CaO 0,17 0,09 0,45 0,59 | 10,46
MgO 1,05 0,88 3,23 1,96 1,52
Na,O 0,21 0,5 0,53 0,15 0,74
K20 3,96 4,38 3,5 3,54 2,64
MnO 2,53 0,03 0,03 0,09 0,01

A Tabela 11 mostra também que os teores de 6xidos de sodio e potassio
situaram-se entre 0,15% (PGO01) e 4,38% (ENO9) o que, juntamente com as
quantidades de oxido de ferro, perfaz um total de 6xidos fundentes variando de
3,2% (PG02) a 13,1% (PGO1). No entanto, essas quantidades ndo séao
equivalentes as porosidades das amostras, ou seja, ndo se pode dizer, neste
caso, que quanto maior o teor total de 6xidos fundentes, menor a porosidade,
pois outros fatores que determinam essa caracteristica podem preponderar,
como por exemplo, as matérias-primas e o ciclo térmico, tendo em vista a
diversidade das amostras avaliadas.

A amostra PG02 apresenta quantidade de CaO expressivamente superior
as demais amostras. O elevado teor de CaO (10,46%) e a alta absorgcédo de
agua (14,2%) indicam que esta pega € uma monoporosa, ou seja, um produto
produzido por monoqueima com alta porosidade utilizado, principalmente,
como revestimento de parede devido a sua alta aderéncia. Como apresentado
no item 2.4.7 a adicdo de CaCO3; e as condicdes de processamento podem
favorecer a formagcdo de fases cristalinas, o que explica a baixa EPU
apresentada por essa amostra (0,05 mm/m).

Encontram-se na literatura varias tentativas de relacionar a EPU com a
composi¢cdo quimica dos corpos ceramicos, sendo a mais conhecida a

proposta por Young e Brownell [21], que afirmam que conforme a razao
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silica/alumina aumenta ha um decréscimo da expansdo. Com o aumento da
relagao alcalis/alumina ha uma elevagao da EPU.Consoante ao observado na

literatura, essas relagdes foram calculadas e apresentadas nas figuras 30 e 31.

2,10 R*=-0,75

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6
EPU,c, (mm/m)

Figura 30: Correlagao entre a razao silica/alumina e EPU.
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Figura 31: Correlac&o entre a raz&o alcali/alumina e EPU.

O grafico apresentado na figura 30 esta condizente com a literatura, pois
mostra que quanto maior a razdo silica/alumina, menor a EPU, com boa
correlacao entre essas variaveis, muito embora os mecanismos de atuagao que
resultem nessa caracteristica ndo sejam bem conhecidos.

Segundo a literatura, ha um aumento da EPU conforme se aumenta o teor
de alcalis do material, pois os alcalis contribuem para o aumento do volume de
fase vitrea, a qual sofre lixiviagdo pela agua, ocorrendo a formacgédo de
superficies semelhantes a dos materiais amorfos, fornecendo assim condi¢oes
para expansao da peca [19, 21 e 24].

No caso das amostras analisadas, a correlagdo entre EPU e a presenca
de alcalis na composi¢ao quimica é muito baixa observada a partir da figura 31,
mostrando que a influéncia dos alcalis ndo é expressiva para as amostras
avaliadas neste trabalho e outras variaveis podem interferir mais
significativamente nos resultados. De certa forma, esse resultado ja era
esperado, pois ndao necessariamente a razao alcalis/alumina representa o
volume de fase vitrea, tendo em vista a grande diversidade das amostras

coletadas e produzidas em diferentes condi¢gdes. Outra opg¢ao para interpretar
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esse fendbmeno é que a fragdo volumétrica de fases amorfas, geralmente
relacionada com a elevada participagdo de alumina nas amostras, € mais
determinante para o aumento da EPU que a fragao volumétrica de fases vitreas
(que se relaciona com a quantidade de elementos alcalinos).

A tabela 12 apresenta as composi¢cdes quantitativas de fases presentes
nos produtos analisados. A amostra que apresenta a maior EPU (PGO01) possui
a maior quantidade de fase nao cristalina. A amostra que a apresenta a menor
EPU (PGO02) possui a menor quantidade de fase nao cristalina, resultados que
condizem com a literatura. A amostra PG02 apresenta grande quantidade de
feldspatos, menor volume de fase vitrea e porosidade bastante elevada,
indicando que néo atingiu a maturagao 6tima durante o ciclo térmico, ou seja, €
um material poroso, mas nao contém fases amorfas que conduzem a elevada
EPU, por isso o valor de EPU bastante baixo nessa amostra. Abaixa EPU de
PG02 também se deve a formacao de fases cristalinas de calcio, como a
anortita (plagioclasio). Esta amostra € a unica no conjunto que contém elevada
participacdo de calcio em sua composicdo e naturalmente a unica a formar
plagioclasios.

Ao contrario disso, a amostra PG01, embora muito poroso, apresenta
grande quantidade de fase vitrea e baixo teor de feldspato, indicando um maior
desenvolvimento da queima promovendo a formacdo de fases amorfas
resultantes da decomposicdo das fases presentes no corpo ceramico e
formacéao de fase liquida, o que pode contribuir para o valor elevado de EPU.
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Tabela 12: Composi¢des quantitativas de fases presentes nos produtos

analisados.
Fases (%) ENO2 | ENO9 | EG01 | PG01 | PG02
Quartzo 21 25 25 18 22
Feldspato 3 2 3 2 6
Plagioclasio - - - - 23
Mulita 8 8 8 7 4
Hematita 4 1 2 3 -
N&o-cristalinas 64 64 62 70 45
EPUaco 0,24 | 1,30 | 0,37 1,36 | 0,05

Avaliando as amostras EN02 e ENQ9, observa-se diferencgas significativas
nos valores de EPU, porém com quantidades de fases né&o cristalinas iguais.
Esse fato pode ser explicado ao se atentar para os valores de absorcdo de
agua e porosidade aparente. No caso da amostra EN02, com a evolugdo da
queima e a consolidagao progressiva do corpo ceramico, tende a haver uma
diminuicao da EPU, pois as fases amorfas formadas anteriormente comegam a
reagir transformando-se em cristalinas e/ou vitreas, além disso, ha o aumento
da fase liquida no material, que passa a ter um papel significativo na
diminuicdo da porosidade, proporcionando uma menor acessibilidade da agua
e todos esses fatores mencionados, levam a menor EPU.

Nesse sentido, podemos inferir que as amostras EN09 e PGO01 nao
atingiram uma boa maturagdo de queima sendo formada por grande
quantidade de fases vitreas e amorfas, ao passo que as amostras ENO2 e
EGO01 muito possivelmente referem-se a pecas relativamente mais bem
consolidadas, com pequeno volume de fase amorfa ou fase liquida suficiente
para reduzir a porosidade.

Na tentativa de encontrar uma relagao entre a quantidade das fases e os

valores de EPU obtidos calculou-se a correlagao entre esses valores.
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Tabela 13: Correlagao entre a quantidade de fases e EPU.

EPU x fases R?
Quartzo -0,18
Feldspato -0,78
Mulita 0,41
Hematita -0,48
N&o-cristalinas 0,70

A maior correlagdo com a EPU encontrada é do feldspato. No entanto a
diferenga entre as porcentagens das amostras EN02 e EG01 (menor EPU) e as
amostras EN09 e PG01 (maior EPU) é de apenas 1%. Nesse sentindo cabem
mais estudos para determinar se essa pequena variacdo realmente afeta a
EPU de maneira significativa.

Através de analise quimica das fases nao cristalinas, buscou-se

compreender e determinar a influéncia destas nos valores EPU.

Tabela 14:Composicdes quimicas das fases nio-cristalinas presentes nos

produtos analisados

Oxidos (%) | EN0O2 | EN0O9 | EGO1 | PGO1 | PG02
SiO, 52,6 | 49,9 | 535 | 433 | 486
Al05 294 | 324 | 30,7 | 37,2 | 22
Fe203 42 6,8 2,4 9,2 6,3
TiO, 2,1 2,2 16 1,9 1,4
CaO 0,3 0,1 0,7 0,8 13
MgO 1,7 1,4 52 2,8 3,4
Na,O 0,3 0,8 0,9 0,2 1,6
K20 54 6,3 4,8 46 3,6
MnO 4 - - 0,1 -

EPUnco 024 | 1,30 | 0,37 | 1,36 | 0,05
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Analisando os oxidos presentes na composi¢cao das fases nao cristalinas
temos uma relagao direta entre a alumina e EPU das amostras, ou seja, quanto
maior a quantidade de alumina, maior a EPU. O método RIR-Ritveld nao
consegue diferenciar fase vitrea e fase amorfa, mas na composicéo das fases
nao cristalinas € provavel que a alumina se encontre de forma mais
predominante nas fases amorfas do que nas fases vitreas, o que de acordo
com a literatura é o tipo de fase que apresenta maior expansio. Para os outros
oxidos nao é possivel fazer essa relagao, visto que eles podem estar presentes
como fases amorfas ou vitreas.

Outro 6xido que possui variagéo significativa € o CaO, sendo de 13% para
a amostra PG02, que apresenta menor EPU, e em quantidades muito menores
para as outras amostras. No entanto nas outras amostras a variagao desse
oxido € muito pequena e nao apresenta relacdo com a variagao de EPU.

Segundo a literatura a adigdo de CaCO3 pode reduzir a EPU, desde que a
quantidade adicionada e as condicbes de processamento favorecam a
formacao de fases cristalinas.

As fases cristalinas de calcio sdo guelenita, anortita e wollastonita. No
entanto a presenca de CaO na composigdo das fases nao cristalinas deveria
surtir efeito contrario pois o CaO livre pode reagir com agua, se hidratar e
expandir. Como no caso da amostra PG02 que apresenta a menor EPU
podemos concluir que esta nao esta na forma livre.

Comparando as amostras ENO2 e ENQ9, nesse ensaio apresentam uma
diferenga mais significativa de silica e alumina, enquanto que os outros 6xidos
ainda apresentam pouca variacado entre as amostras. A razao silica/alumina da
amostra ENO2 é de 1,79, enquanto a razdo da amostra ENQ9 é de 1,54, uma
diferencga de 0,25, enquanto a diferenga entre as razdes dessas duas amostras
na composicao quimica é de 0,17. Talvez esse seja um indicativo de que o que
diferencia essas amostras e faz com que elas tenham EPU tao diferentes seja
a composicao das fases ndo cristalinas. No entanto seriam necessarios mais
estudos para se determinar se diferencas de composicdo dessa magnitude

seriam suficientes para causar uma diferenca tado grande nos valores de EPU.
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A exemplo das analises realizadas com a composicdo quimica das
amostras, foi feita a correlacdo entre silica/alumina e alcalis/alumina com a
EPU, na tentativa de se analisar a influéncia desses fatores agora presentes na

composicao das fases nao cristalinas na EPU das amostras.
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Figura 32: Correlag&o entre a raz&o silica/alumina das fases nao cristalinas e
EPU.

Novamente a correlacao entre a razao silica/alumina e EPU se mostra de
acordo com a literatura, sendo que quanto maior a razao silica/alumina menor
a EPU. Quanto menor a quantidade de alumina, maior sera o valor da razao
silica/alumina e menor sera a EPU. Isso faz sentido pois, quando se diminui o
valor da alumina estamos diminuindo a quantidade de material amorfo dessa
razao e quanto menos material amorfo, menor sera a EPU. Além disso, a
correlagao entre a razao silica/alumina da composi¢ao das fases nao cristalinas
(R2 = -0,89) € maior do que a correlagdo apresentada pela composi¢gdo quimica
das pecas (R2= -0,75), também indicando que a composigao quimica da fase

amorfa influencia mais a EPU do que a composi¢cao quimica do material.
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Figura 33: Correlagao entre a razao alcali/alumina das fases nao cristalinas e
EPU.

A literatura diz que quanto maior a quantidade de alcalis, maior a EPU.
Nesse caso vemos uma relacao invertida, sendo que uma das possibilidades é
que a hidratacdo nao tenha lixiviado as fases vitreas formadas por esses
compostos, desempenhando assim seu papel inicial de reduzir a EPU. Outra
possibilidade é que a fragcdo volumétrica de fases amorfas presente na
microestrutura das amostras € um parametro mais determinante para a EPU do
que a fracao de fases vitreas

No entanto mais estudos seriam necessarios para a confirmacao dessa
hipotese.

Um outro ponto interessante € que a correlagdo entre os alcalis presentes
nas fases ndo cristalinas e a EPU (R? = -0,52) é maior do que os alcalis
presentes na composi¢cao quimica do material estudado (R2 = -0,18). Esses
resultados, juntamente com o valor obtido para a relag&o silica/alumina ajuda a
corroborar a hipétese de que as fases ndo cristalinas apresentam maior

influéncia na EPU do que a composicédo quimica.
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5.3.2 MEV

Com o escopo de analisar a influéncia da microestrutura das amostras
nos valores de EPU obtidos, selecionou-se 11 amostras com variacido de
absor¢cdo de agua entre 0,5% e 6,5% para a obtencdo de imagens no
microscopio eletrébnico de varredura (MEV). Essas amostras foram
selecionadas pois suas absor¢gdes de agua representam uma grande parcela
dos produtos comercializados atualmente.

Tabela 15: Amostras selecionadas para a analise microestrutural.

Amostras | AA (%) | PA (%) | EPUngr(mm/m) | EPUacp(mm/m)
EGO02 6,5 14,2 0,33 1,02
ENO1 0,5 1,3 0,19 0,05
ENO2 1,2 2,9 0,18 0,24
ENO3 1,3 3,1 0,21 0,35
ENO4 1,9 4,5 0,19 N/D*
ENO5 2,2 5,0 0,16 0,34
ENO6 2,2 5,1 0,17 N/D*
ENO7 2,4 5,7 0,15 0,35
ENO8 4.1 9,2 0,15 0,31
ENO9 4,8 11,0 0,23 1,30
EN10 4.9 11,2 0,25 1,38

* N/D = valor indeterminado, pois os corpos de prova perderam a integridade dentro do

dilatdmetro, em fungéo da elevada presenca de corag¢ao negro.

As imagens obtidas no MEV das amostras s&o apresentadas nas Figuras
34 a 44.0s resultados das analises de microscopia eletrénica indicaram que as
principais diferencas microestruturais entre os produtos caracterizados estao
relacionadas com a porosidade. A presencga de gréos grosseiros de quartzo &
denotada em praticamente todas as amostras.
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Figura 35: Microestrutura da segao transversal da amostra ENO1.



Figura 37: Microestrutura da secao transversal da amostra ENO3.
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Figura 39: Microestrutura da secao transversal da amostra ENOS.
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Figura 41: Microestrutura da segao transversal da amostra ENO7.
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Figura 43: Microestrutura da segao transversal da amostra ENO9.
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Figura 4 Microetrutura a seo tansversal daamostra EN10.

A amostra EG02 apresenta a maior AA do grupo selecionado, enquanto a
amostra ENO1 apresenta a menor AA. Através da andlise das imagens
podemos notar que existe entre elas diferengas microestruturais. Como seria
esperado, a amostras EG02 apresenta microestrutura porosa e com graos
relativamente grosseiros quando comparada com a amostra ENO1.

Comparando as imagens das amostras ENO1 e EN10, que apresentam,
respectivamente, a menor e a maior EPU é evidente a diferenca de porosidade,
sendo que a amostra EN10 apresenta grande irregularidade nos tamanhos e
formatos dos poros, ao passo que em ENO1 nota-se a presenga de poros
esféricos e de pequenas dimensdes. Tais diferencas sao evidenciadas pelos
valores de absorgao de agua e porosidade aparente das amostras. Além disso,
as diferencas composicionais sado evidenciadas pelas manchas brancas
presentes em ENO1, muito possivelmente indicando a presenga de célcio. Essa
microestrutura indica se tratar de uma amostra bem sinterizada, ou seja, o
conjunto tempo e temperatura permitiram a diminuicdo da porosidade e
formacao de fases cristalinas, fatores esses coerentes com a baixa EPU.

As diferengas microestruturais se relacionam principalmente com a

porosidade das amostras. Nesse sentido podem estar relacionadas com a
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absorcao de agua o que sabe-se é um indicativo muito fragil da expansao por
umidade. Sendo assim, nao foi possivel tragar uma correlacdo direta entre

microestrutura e EPU.

54 CONCLUSOES PARCIAIS

A analise quimica das amostras mostrou que a EPU apresenta boa
correlacdo com a razdo silica/alumina (R? = -0,75) e correlagdo muito baixa
com a razdo alcalis/alumina (R? = -0,18). Porém, ao se avaliar a composicéo
quimica das fases nao cristalinas e efetuando-se as mesmas correlagdes, o
nivel de confiabilidade aumenta, muito possivelmente devido ao fato de que as
fases néo cristalinas apresentam maior influéncia na EPU.

A analise da composicdo quantitativa das fases ilustra bem a alternéancia
do dominio de um dado parametro sobre outro no que se refere ao efeito que
provocam no comportamento de EPU dos materiais, indicando a influéncia de
dois efeitos principais: mineraldgico e estrutural, evidenciada pela porosidade.

A analise microestrutural das amostras selecionadas revelou diferencas
nas porosidades dos materiais e a presenca de graos grosseiros de quartzo
que, isoladamente, ndo explicam as diferencas nos valores de EPU, porém
quando avaliada em conjunto com outras técnicas, podem auxiliar na

interpretac&o dos resultados.
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6 CONCLUSOES FINAIS

A expansao por umidade vem sendo estudada ao longo de muitos anos,
no entanto ainda permanece um fendmeno complexo e mal compreendido.
Este trabalho teve como objetivo contribuir para o aprimoramento do método de
medida da EPU e identificar as principais variaveis que influenciam o fenémeno
nos revestimentos ceramicos.

Os diferentes métodos de medida e hidratagcdo apresentam grande
influéncia nos valores de EPU obtidos.

As pecgas hidratadas por autoclave apresentam, em geral, expansdes
maiores que as hidratadas por fervura 24 horas.

Nas medidas de EPU realizadas neste estudo, a escolha do método de
medida da variacdo dimensional, paquimetro x dilatbmetro, mostrou-se mais
relevante do que o de hidratacdo acelerada, fervura x autoclave. E importante
ressaltar que essa conclusdo se mostrou verdadeira para as amostras
analisadas, predominantemente produtos de pequenos formatos para
fachadas, e as condicdes de hidratacdo e medidas da variagdo dimensional
utilizadas.

Os testes realizados sobre a temperatura de requeima das amostras
indicam que a agua adsorvida durante o processo de hidratacdo € eliminada
durante o aquecimento dos corpos de prova em temperaturas compreendidas
entre 100 e 250°C. Estas conclusdes se aplicam para produtos de diferentes
fabricantes, independentemente das condicbes de fabricagdo, método de
conformacgéo (prensagem ou extrusdo) e porosidade das pecas. Neste sentido,
a utilizacdo de temperaturas de requeima ao redor de 300 - 350°C poderia ser
uma opc¢ao mais interessante, tendo em visto que os resultados nao devem ser
muito diferentes em relagdo aqueles obtidos com corpos requeimados a 550°C
e, nesta temperatura, €& menos provavel que ocorram rearranjos
microestruturais nos materiais que possam afetar a medida de expansao por
umidade.

A analise quimica das amostras mostrou que a EPU apresenta boa

2

correlagdo com a razao silica/alumina (R® = -0,75) e correlagdo muito baixa
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com a razdo alcalis/alumina (R? = -0,18). Porém, ao se avaliar a composicéo
quimica das fases nao cristalinas e efetuando-se as mesmas correlagdes, o
nivel de confiabilidade aumenta, muito possivelmente devido ao fato de que as
fases néo cristalinas apresentam maior influéncia na EPU.

A analise da composicdo quantitativa das fases ilustra bem a alternéancia
do dominio de um dado parametro sobre outro no que se refere ao efeito que
provocam no comportamento de EPU dos materiais, indicando a influéncia de
dois efeitos principais: mineralégico e estrutural, evidenciada pela porosidade.

A analise microestrutural das amostras selecionadas revelou diferencas
nas porosidades dos materiais e a presenca de grdos grosseiros de quartzo
que, isoladamente, ndo explicam as diferencas nos valores de EPU, porém
quando avaliada em conjunto com outras técnicas, podem auxiliar na

interpretac&o dos resultados.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Sugere-se como trabalhos futuros:

Estudos do tempo de hidratacdo, para determinar o que influencia, em
termos de composicdo quimica, mineralégica e microestrutural o
comportamento da EPU em diferentes tempos de hidratagéo.

Estudo mais aprofundado sobre as caracteristicas microestruturais e
como estes se relacionam a EPU.

Estudos de correlagdo entre as expansdes sofridas por pecas durante
periodos prolongados apds a instalagdo (EPUgcorica) € as expansdes
determinadas em laboratorio por diferentes métodos de hidratagdo (EPUpotenciar)
para que conclusées mais definitivas sejam estabelecidas a respeito da
influéncia dos métodos de hidratacdo para a determinagcdo da EPU dos

produtos ceramicos.
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