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RESUMO

A EPU tem sido estudada aqui no Brasil de forma pouco intensa, havendo uma lacuna em
relagdo aos produtos de ceramica vermelha. Assim, este trabalho tem por fim estudar o problema
da EPU em blocos cerdmicos do Estado da Paraiba, em relagdo a sua evolu¢do e comportamento
mecdnico, em escala de laboratorio, fornecendo subsidios para um entendimento adequado dos
fendmenos envolvidos, de forma a prever o comportamento futuro das constru¢des em alvenaria
estrutural em regides de lengol freatico elevado e ou potencialmente alagaveis. Inicialmente
foram coletadas amostras de trés massas plasticas para ceramica vermelha, usadas na fabricagio
de blocos furados, provenientes de diferentes regides do Estado da Paraiba, e também amostras
de blocos ceramicos fabricados a partir destas matérias-primas. As massas foram caracterizadas
em ensaios de analise quimica, analise térmica diferencial, analise termogravimétrica, difragio de
raios X, analise granulométrica e plasticidade. Os corpos de prova confeccionados em
laboratorio, queimados as temperaturas de 700, 800, 900, 1000 e 1100°C, e os corpos de prova
cortados dos blocos ceramicos coletados na industria, foram submetidos a ensaios ceramicos,
ensaios de EPU e ensaios de resisténcia mecanica a flexdo antes e apos EPU. Parte dos corpos de
prova confeccionados em laboratorio, queimados a 900°C, foram ainda submetidos a ensaios de
DRX, porosimetria de mercurio, espectroscopia de infravermelho e medida de area especifica
(BET) antes e apos EPU sob condigdes de fervura e autoclavagem. De forma geral, os resultados
de EPU mostram que o aumento da severidade das condigdes de ensaios de EPU provocou um
aumento significativo da EPU e uma diminuigao significativa da resisténcia mecanica. Ocorreu a
lixiviagdo da superficie dos corpos de prova, quando submetidos a ensaios de EPU, mascarando
os resultados obtidos por medi¢do direta, concluindo-se que a dilatometria possui uma grande
vantagem sobre a medi¢do direta. Em todos os casos, a 900°C a EPU apresentou valores
elevados, acima do previsto pela norma para blocos cerdmicos, concluindo-se que nesta
temperatura ocorre a formagdo de uma fase altamente reativa e amorfa. Nao ocorreu nenhuma
modificagdo na estrutura cristalina das amostras apos ensaios de EPU. Atraves da espectroscopia
de infravermelho observam-se variagdes nas absorbancias das amostras antes e apos ensaios de

EPU, provavelmente resultantes da EPU.



ABSTRACT

Moisture expansion has been little studied here in Brazil, and there is no information
concerning structural clay-based products. Thus, the purpose of this work is to study the problem
of moisture expansion in ceramic blocks in the State of Paraiba, concerning your evolution and
mechanical behavior, in a laboratory scale, seeking an adequate understanding of the phenomena
involved, in order to foresee future behavior of masonry constructions in high freatic level or
flood prone regions. Initially samples of three plastic masses used in the production of red clay
holed ceramic blocks were collected, coming from different areas in the State of Paraiba, as well
as samples of the ceramic blocks manufactured with those raw materials. The masses were
characterized by chemical analysis, differential thermal analysis, thermal gravimetry, X ray
diffraction, granulometry analysis and plasticity analysis. Test pieces manufactured in the
laboratory, fired at the temperatures of 700, 800, 900, 1000 and 1100°C, and those cut from the
ceramic blocks collected in the industry, were subjected to ceramic tests, moisture expansion and
mechanical flexural resistance, before and after moisture expansion. Some of the test pieces made
in the laboratory, fired at 900°C, were subjected to X ray diffraction, mercury porosimetry,
infrared spectroscopy and specific area measurement (BET) before and after moisture expansion
under boiling water conditions and autoclaving. It happened the erosion of the test pieces during
the test to determine the moisture expansion, masking the values obtained by direct measurement,
concluded that the dilatometry have a great advantage about the direct measurement. Generally
speaking, the results of moisture expansion show that the increase in severity of the test
conditions causes a significant increase in moisture expansion and a significant decrease in the
mechanical resistance. In all the cases, at 900°C the moisture expansion values were high, above
the standard value stated for ceramic blocks, suggesting the presence at this temperature of a
highly reactive and amorphous phase. No modification in the crystalline structure of the samples
was registered after the moisture expansion tests. The infrared spectroscopy showed variations in
the absorbance of the samples before and after the moisture expansion tests, probably as a result

of the moisture expansion.



1 INTRODUCAO

Em contato com a umidade algumas pegas cerdmicas adsorvem agua, resultando em
um aumento de suas dimensdes. A expansdo por umidade (EPU) ocorre lentamente e é
relativamente pequena mas mesmo assim pode conduzir a problemas técnicos. Em materiais
ceramicos que durante a sua utilizagdo permanecem unidos ao longo de uma estrutura, as
tensdes geradas quando cada um desses elementos expande-se além de um determinado limite
podem ser suficientes para comprometer a estabilidade da estrutura. No caso dos
revestimentos esse efeito pode comprometer a aderéncia ao contrapiso e dessa forma, levar ao
descolamento bem como ao gretamento de vidrados em revestimentos. No caso dos blocos
ceramicos pode-se ter aparecimento de trincas em alvenarias ou mesmo danos estruturais
severos. Ressalte-se o fato de que 40 anos depois da publicagdo de varios artigos, a grande
maioria dos ceramistas brasileiros desconhece os mecanismos que levam a EPU, muito
embora consideravel parte deles conviva diariamente com esse problema (Chiari, Oliveira,
Monteiro, Forjaz e Boschi, 1996a).

A EPU foi inicialmente estudada por volta da década de 20, sendo os estudos
intensificados apos a segunda guerra mundial, principalmente na Inglaterra e Australia, onde
foi observada uma série de colapsos nas alvenarias e estruturas de edificagdes que mais tarde
foram atribuidas a EPU.

Na literatura, ha uma séria lacuna com relagdo ao comportamento mecanico de corpos
de prova ceramicos em fungdo da EPU. Pode-se esperar que a hidratagdo dos silicatos anidros
€ as consequentes expansdes com a introdugdo de microtrincas, resultem numa redugdo da sua
resisténcia mecanica.

Recentemente foram registrados varios casos de desabamentos em prédios
pernambucanos, de Olinda e Recife, construidos em alvenaria de blocos ceramicos. Segundo
dados do relatorio elaborado pela Fundagdo de Apoio ao Desenvolvimento da Universidade
Federal de Pernambuco (Fade/UFPE) em Dezembro de 2000, 52 edificios construidos em
alvenaria estrutural, tipo caixd3o, no municipio de Olinda, PE, estdo com seguranga
comprometida. As irregularidades v3o desde oxidagdes a infiltrages, com o
comprometimento das estruturas cuja estabilidade também € comprometida pela retirada de

paredes em reformas, além de um excesso de agua nas fundagdes (Hilario e Cabral, 2000).



O Departamento de Engenharia de Materiais — DEMa/UFPB, desde 1999, tem
realizado estudos com o objetivo de analisar as causas da faléncia estrutural dos edificios
citados anteriormente e os resultados apontam a EPU como um dos fatores responsaveis pelo
colapso estrutural. Os problemas encontrados nos edificios da Grande Recife sdo agravados
pela presenga de aguas com elevados teores de sais, bem como por terem sido construidos em
terrenos alagados ou alagaveis. Esta quantidade excessiva de agua favorece o desenvolvimento
do fendmeno de EPU. Em virtude do elevado nimero de construgdes similares no Nordeste do
Brasil, ha necessidade de um estudo sistematico deste fendmeno em alvenarias ceramicas com
o intuito de melhor conhecer os problemas envolvidos, bem como fornecer subsidios, de

forma a prever comportamento estrutural futuro das edificagdes.

2 OBJETIVOS

Pretende-se neste trabalho estudar a EPU em blocos cerdmicos do Estado da Paraiba,
em escala de laboratorio, em relagdo a sua evolugdo e comportamento mecanico, fornecendo
subsidios para um entendimento adequado dos fendmenos envolvidos, de forma a prever
comportamento futuro das construgdes em alvenaria principalmente em regides
potencialmente alagaveis.

Especificadamente pretende-se:

- estudar a evolugdo da EPU em fun¢do da queima e das condi¢des de ensaios de
EPU;

- comparar os métodos de determinagio de EPU (medigdo direta e dilatometria);
- comparar os métodos utilizados para determinagdo do comportamento mecanico
através da tensdo de ruptura a flexdo pelo método dos trés e quatro pontos;

- estudar a interdependéncia entre a EPU e o comportamento mecanico;

- verificar o comportamento estrutural das amostras antes e apos EPU.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Expansio por Umidade (EPU)

EPU ¢ o termo técnico utilizado para designar a expansdo sofrida por alguns materiais
ceramicos quando em contato com agua na forma liquida ou de vapor. Este fendmeno deve-se
a adsor¢io da umidade pelas fases constituintes do produto sinterizado. Em termos
quantitativos € expressa como AL/Lg, onde AL ¢ a medida de variagdo do comprimento
resultante da expansdo e Ly é o comprimento inicial da pega, anterior a expansdo, sendo
expresso em mm/m ou % (ISO 10545, 1995).

3.1.1 Breve Historico

Em 1926 a EPU foi apontada pela primeira vez como uma das causas do gretamento
dos vidrados de ceramica branca (Merrit e Peters, 1926).

Em 1928 Schurecht publicou um trabalho sobre o fendmeno da dilatacdo de corpos
ceramicos pela agdo da umidade demostrando que muitos casos de fendilhamento retardado
era causado por expansdes do corpo devido a fendmenos de reidratagdo por agdo da umidade.
Segundo o autor, a expansdo do suporte ndo era acompanhada por uma expansdo analoga do
vidrado, gerando assim tensdes de tragdo na superficie vitrea, evidenciando também, que este
tipo de gretamento € mais provavel de ocorrer nos corpos porosos do que nos vitreos, embora
possa ser desenvolvido em corpos vitreos. Schurecht mostrou que expansdes de corpos
ceramicos durante longos periodos em armazenamento podem ser reproduzidos sujeitando-os
a autoclavagem como um ensaio acelerado para indicar a EPU.

Em 1929 Schurecht e Pole foram pioneiros no estudo do efeito da composigdo dos
corpos ceramicos na sua EPU, observando a influéncia de silicatos amorfos no aumento da
EPU e da adi¢do de aditivos, como carbonatos de calcio € magnésio, na sua redugdo.
Mostraram também que o grau de vitrificagdo dos corpos ceramicos influenciava suas
expansoes.

Em 1931 Holscher observou a influéncia da composi¢do sobre a expansdo de corpos
ceramicos quando submetidos a ensaio de autoclavagem, mencionado que corpos com a

presenca de feldspato apresentavam expansdo maior que aqueles compostos por argila pura.



Neste mesmo ano, a primeira referéncia a expansdo de blocos ceramicos foi feita por
Palmer (1931), citando que ja em 1907 ha men¢do na literatura, que blocos ceramicos
inadequadamente queimados adsorviam agua e se rehidratavam.

Cerca de 37 artigos sobre a EPU foram publicados na literatura mundial, no periodo
entre 1926 e 1952, todavia sua preocupacdo centrava-se no gretamento do vidrado de lougas e
revestimentos ceramicos. Mesmo com alguns artigos dedicando-se aos danos da EPU em
blocos ceramicos, apenas por volta de 1952 essa questdo ganhou uma maior evidéncia.

Em 1954 pesquisadores do Commonwealth Scientific and Industrial Research
Organization (CSIRO), em Melbourne, examinaram blocos ceramicos danificados de uma
fabrica em construgdo e obtiveram evidéncias de que teriam sofrido expansdo. A partir de
entdo, iniciaram estudos minuciosos sobre o fendmeno. Ainda em 1954 McBurney atribuiu as
falhas estruturais de trés constru¢des a EPU. Deste estudo, foi sugerido um limite aceitavel de
expansdo por umidade para blocos ceramicos de 0,5mm/m (0,05%), quando eram submetidos
a autoclavagem a uma pressdo de 2,03 MPa por 3 horas.

A partir da década de 50 a EPU tornou-se um problema sério na Australia e foi,
extensivamente estudada pelos institutos de pesquisa australianos, que analisaram efeitos de
composi¢do e microestrutura sobre a EPU e métodos de ensaios para sua determinagéo,
efetuando estudos que abordavam o tratamento de blocos ceramicos, a fim de acelerar sua
EPU antes do uso. Dentre as institui¢des australianas destaca-se o Commonwealth Scientific
and Industrial Research Organization (CSIRO), Division of Building Research (DBR), que em
conjunto com os demais centros de pesquisa australianos elaboraram a maioria das
publicagdes da literatura mundial abordando a EPU no periodo de 1955 a 1975 (Cole, 1986).

Em 1955 Smith introduziu, pela primeira vez, a teoria de que a EPU era causada pela
diminuigdo da energia superficial dos corpos quando a umidade era adsorvida a sua superficie.
No mesmo artigo Smith ainda apresentava evidéncias experimentais que confirmavam a sua
teoria. Este trabalho constituiu-se no principal fundamento utilizado no estudo da EPU,
encontrando aceitagdo atualmente.

Recentemente, algumas pesquisas foram iniciadas nos Departamentos de Engenharia
de Materiais das Universidades de Sdo Carlos (UFSCar), de Santa Catarina (UFSC) e da
Paraiba (UFPB). Na UFSCar e na UFSC, os trabalhos foram desenvolvidos com o objetivo de
verificar a influéncia da adigdo de carbonatos de calcio e magnésio sobre a EPU de corpos

ceramicos (Chiari, Oliveira, Monteiro, Forjaz, Biscaro, Marino e Boschi, 1996b e Lira,
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Alarcon, Silveira, Bianchi, Honorato e Costa, 1997). Na UFPB, a partir de 1999, o
Departamento de Engenharia de Materiais (DEMa), passou a se dedicar ao estudo da EPU, em
virtude da faléncia estrutural de trés prédios situados na Grande Recife (PE), sendo
evidenciado a EPU como uma das possiveis causas da ruina dos edificios. Dando continuidade
aos estudos sobre a EPU de corpos ceramicos 0 DEMa realizou uma série de trabalhos sobre a
EPU de blocos cerdmicos pernambucanos (Gomes, Amorin, Segaddes e Ferreira, 2000 e
Miranda, Amorin, Neves, Oliveira e Ferreira, 2000), revestimentos cerdmicos (Menezes,
2001) e de corpos ceramicos confeccionados com argilas paraibanas (Campos, Macedo e
Ferreira, 1999).

3.1.2 Origem da EPU

Em 1955 Smith apresentou um estudo no qual descreve a EPU através da identificacdo
das causas e dos mecanismos pelos quais a expansdo ocorre. Na busca de um melhor
entendimento, toma-se como exemplo as moléculas no interior de uma gota de agua. No
interior da gota as forgas de atra¢@o entre as moléculas se anulam pois, as moléculas vizinhas a
uma determinada molécula estdo uniformemente distribuidas ao seu redor e a atra¢do exercida
por uma molécula ¢ anulada pela outra do lado oposto. As moléculas na superficie da gota,
entretanto, ndo possuem as moléculas do outro lado para compensar as forgas e portanto sdo
todas atraidas para o centro da gota. A compressdo exercida pelas moléculas da superficie
sobre as moléculas no interior da gota é denominada tensdo superficial. E como se a gota
estivesse envolvida por um baldo de borracha. Portanto, quanto maior for a tensdo superficial
menor sera o volume da gota, como pode ser visto na Figura 1(a). E claro que a diminui¢do do
volume da gota também depende da compressibilidade da agua e que, se diminuissemos a
tensdo superficial, o volume da gota aumentaria.

Nos solidos os fendmenos ndo sdo muito diferentes. No interior de uma particula solida
os atomos estdo cercados por vizinhos aos quais estdo quimicamente ligados. Essas ligagdes
abaixam a energia dos atomos e faz com que eles mantenham uma certa distancia uns dos
outros. Os atomos na superficie das particulas ndo possuem todos os vizinhos e portanto estdo
em um estado energético mais elevado que os atomos do interior da particula. Para tentar
abaixar sua energia os atomos da superficie interagem, fisica ou quimicamente, com os do

meio no qual a particula se encontra. A energia resultante dessa interagdo € conhecida como
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energia superficial (y). Ela € expressa como a energia por unidade de area superficial e
depende do meio no qual a particula se encontra. Portanto, mudando-se o meio, muda-se a sua
energia superficial.
A energia da superficie de uma particula (E) é dada pela Equagdo 1.
E=y.A (1)
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 diminuindo o
didmetro da particula e, dessa forma, a sua area superficial. Portanto, como em uma gota de
agua, a superficie de uma particula solida também possui uma tensdo superficial que
comprime os atomos contidos no seu interior. Dessa forma, se a tensdio superficial fosse
reduzida, por um mecanismo qualquer, a particula se expandiria. Neste caso o aumento de
volume observado seria uma conseqiiéncia do quanto a tensdo superficial diminuiu, da area

superficial e do modulo de elasticidade da particula.

(a) (®)

Figura 1. Representagdo esquematica de uma particula (a) sob a agdo da tensdo superficial e
(b) quando a adsorgdo de agua reduz a tensdo superficial (Chiari, Oliveira, Monteiro, Forjaz e

Boschi, 1996a)

Em seu trabalho, Smith (1955) sugere que o mecanismo atraves do qual ocorre a EPU €
muito semelhante ao descrito acima, sO que neste caso, temos que considerar que a peca
ceramica ¢ constituida de um grande nimero de pequenas particulas que se expandem devido
ao abaixamento da tensdo superficial causado pela adsor¢do de umidade sobre as suas

superficies, como pode ser visto na Figura 1(b).



Pelo exposto acima fica claro que a superficie interna (e sua acessibilidade), a energia
especifica e o modulo de elasticidade do produto sdo os fatores que determinam a EPU.
Portanto, o ceramista que queira diminuir a EPU de seus produtos deve evitar a presenga, no
produto queimado, de fases cerdmicas com elevadas tensdes superficiais e areas especificas,
que apresentem um consideravel abaixamento da tens@o superficial quando a umidade €

adsorvida em sua superficie, e que possuam baixo modulo de elasticidade.

3.1.3 Fases Ceramicas Responsaveis pela EPU

O fenomeno da EPU ¢ influenciado por diversos fatores determinantes da
microestrutura da pega ceramica. Quando as moléculas de agua sdo adsorvidas a superficie
externa e dos poros do solido, pelas suas fases constituintes, ocorre um aumento das
dimensdes da pega, configurando o fendmeno conhecido por EPU. Os constituintes do produto
ceramico tém estreita relagdo com os fatores que determinam a EPU, sendo esses constituintes
convenientemente classificados de forma geral em cristalinos, amorfos e vitreos (Smith,
1955).

As fases cristalinas sdo caracterizadas por apresentarem arranjo ordenado de atomos,
com uma geometria repetida ao longo da estrutura (Van Vlack, 1973). Embora apresentem alta
energia superficial, possuem baixa area especifica e ndo contribuem, significativamente, para
o processo de EPU. Os materiais cristalinos quando fraturados apresentam poucas valéncias
insaturadas, sendo estas distantes umas das outras, na superficie.

As fases amorfas sempre tém uma grande area especifica, a exemplo dos silicatos
amorfos que sdo resultantes da decomposi¢ao dos minerais argilosos durante a queima e que
possuem elevadas energia superficial e area especifica.

A Figura 2 mostra esquematicamente a saturagio da superficie fraturada da silica pela
dgua. A agua é atraida por valéncias livres do tipo — Si' e — Si — O’, existentes nas regides de
descontinuidade, ou seja, em areas especificas do solido, as quais acaba se ligando, formando
inicialmente os grupos Si — O — H, e posteriormente, os grupos Si — O — H3;O0. Apoés a
saturagdo das valéncias livres, uma maior quantidade de agua podera ser adsorvida, agora

atraveés das forcas de Van der Walls, com uma redug@o adicional da energia superficial.
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Figura 2. Representag¢@o esquematica da adsor¢d@o de agua na superficie fraturada da silica
(Smith, 1955)

Portanto, a silica amorfa, em virtude de sua elevada area especifica e sua alta energia
superficial, sempre que presente tera grande contribui¢do para a expansdo por umidade.

Ja as fases vitreas, produzidas pela fusdo parcial das argilas que contém alcalis
(principalmente sodio e potassio) em seu estado inicial, possuem baixa area especifica e
energia superficial e permitem a difusao dos ions modificadores de estrutura para a superficie.
Todavia, em contato com a agua, ocorre um processo de lixiviagdo da superficie,
desenvolvendo-se uma pelicula superficial com estrutura semelhante a da silica amorfa (por
trocas idnicas, troca de ions alcalinos do vidro e ions hidrogénio da agua). Esta lixiviagdo
proporciona ainda, a abertura de poros (inicialmente fechados), aumentando a area acessivel
para a adsorg@o da agua e, portanto, a expansdo por umidade (Verduch, 1965). Entretanto as
EPUs dessas amostras ndo sdo tdo significativas quanto as das fases amorfas.

Em 1959 Young e Brownell, complementando o trabalho de Smith (1955),
confirmaram que as fases cristalinas ndo apresentam EPU, ao contrario das fases vitreas. Neste
trabalho, os autores sinterizaram as fases cristalinas mulita e cristobalita a partir de géis. Os
resultados da analise por difracdo de raios-X indicavam a elevada cristalinidade desses
materiais. Amostras dos dois materiais foram submetidas a autoclavagem, a uma pressido de

2,04 MPa por 3 horas, e ndo apresentaram qualquer evidéncia de hidratagdo ou expanséo.

3.1.4 Efeito da Temperatura de Queima na EPU

Durante a queima os argilominerais presentes nas massas ceramicas perdem ions

oxidrila (radicais OH) de sua constituicdo e tém sua estrutura cristalina destruida.



Prosseguindo a queima, os constituintes amorfos originados formam, com o aumento da
temperatura, compostos cristalinos estaveis, que pouco contribuem para a expansdo por
umidade. Porém, baixas temperaturas de sinteriza¢do, ou ciclos de sinterizagdo muito curtos,
podem favorecer a permanéncia de alguns compostos resultantes dos argilominerais na fase
amorfa (Hill, 1953). Devido a isto, corpos ceramicos sinterizados em temperaturas mais altas
tendem a apresentar menor EPU (Young e Brownell, 1959).

Varios autores, estudando o efeito da temperatura de queima na EPU, concluiram que
para uma dada composigdo a expansio diminui com o aumento da temperatura de queima.
Todavia a relag@o entre a EPU e a temperatura é muito complexa e ndo pode ser expressa de
uma forma geral. Essa relagdo varia de acordo com a composi¢do e com a estrutura dos
diferentes corpos ceramicos (Hosking e Hueber, 1958).

Milne (1958) foi um dos primeiros autores a observar o comportamento da EPU de um
corpo ceramico frente sua temperatura de queima, observando (para as temperaturas
estudadas) que a medida que se aumentava a temperatura havia um decréscimo da EPU,
atingindo um minimo a aproximadamente 1070°C, seguindo-se um leve aumento até 1100°C e

posterior decréscimo, como pode ser observado na Figura 3.

]

Expansao por Umidade (%)

0 1000 1050 noo uso 1200
Temperatura de Queima (°C)
Figura 3. Relag@o entre temperatura de queima e expansio por umidade apos autoclavagem

por 96 h na temperatura de 200°C (Milne, 1958)

Young e Brownell (1959) estudando argilas basicamente cauliniticas verificaram um
decrescimo da EPU a medida que a temperatura aumentava, chegando a um minimo a 850°C e
a seguir um aumento até atingir um maximo entre 900 e 950°C. Apos este intervalo de

temperatura, a EPU volta a diminuir com a elevagdo da temperatura. A curva obtida por

9



Young e Brownell passou a ser utilizada como referéncia no que se refere ao comportamento
da EPU de corpos a base de argilas cauliniticas, frente a temperatura de queima. Alguns
autores atribuem’o intervalo com maiores valores de EPU a formacdo de uma fase do tipo
espiné€lio, liberando silica amorfa a aproximadamente 925°C e a transformagio do espinélio
em mulita, com mais liberagdo de silica amorfa na faixa de temperatura entre 1050 e 1100°C.
No entanto a fase do tipo espinélio s6 foi observada em argilas cauliniticas bem cristalizadas.

A Figura 4 ilustra a curva de EPU versus temperatura obtida por Young e Brownell.
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Figura 4. Efeito da temperatura de queima na expansio por umidade (em autoclave) de argilas

comerciais (Young e Brownell, 1959)

A variagdo da EPU com a temperatura ¢ afetada pela composi¢cdo da massa, pelas
condig¢des de conformagao e pelo ciclo de queima. Ciclos mais rapidos favorecem a presenga
de fases amorfas e consequentemente a EPU. Portanto, antes de reduzir o ciclo de queima, ¢
necessario que se busquem composi¢cdes que resultem em menores propor¢des de fases
amorfas e vitreas e que sejam menos reativas (Chiari, Oliveira, Monteiro, Forjaz e Boschi,
1996a).

Estudando o fendmeno da EPU, a composi¢do e a temperatura de queima foram
avaliadas, concluindo-se que a maior temperatura de sinterizagdo correspondeu a corpos de
prova com menor expansao por umidade, provavelmente devido a uma maior proporgdo de
fases cristalinas na constitui¢do destes corpos (Lira, Alarcon, Silveira, Bianchi, Honorato e
Costa, 1997).
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3.1.5 Efeito da Composigiio dos Corpos Ceramicos na EPU

Em 1929 Schurecht e Pole foram pioneiros no estudo do efeito da composi¢io de
corpos cerdmicos na EPU, observando a estreita relagio entre os aditivos utilizados na
pesquisa e a EPU, verificando que os carbonatos de célcio e magnésio propiciaram a redugio
da EPU. Eles concluiram que a expansdo devido a umidade dependia da composigdo quimica
e mineralogica do corpo cerdmico, e que esse efeito de expansdo poderia ser evitado pelo
controle de produgdo.

Holscher (1931) estudou a influéncia da composi¢do quimica de argilas na EPU do
corpo ceramico quando submetido a ensaio em autoclave, observando que as variagdes de
dimensdes eram bem mais acentuadas em corpos contendo feldspato do que em corpos
constituidos apenas de argila. Thiemecke em 1941 chegou a conclusdes semelhantes as de
Holcher quanto a adigdo de feldspato a corpos cerdmicos, dentro do intervalo de temperaturas
estudado.

Varios outros estudos foram realizados para verificar a influéncia das adigdes a massa
ceramica sobre a EPU dos produtos. Milne (1958) estudou a EPU em caulins quando
autoclavados e o efeito de aditivos. Pequenas quantidades de Na,CO;, K,COs; BaCO; e
CaCOs, foram adicionadas a caulinita e seus efeitos observados. Com as temperaturas de
queima variando de 950°C a 1200°C, e as condigdes de tratamento em autoclave a 200°C por
96 horas, verificou-se o aumento da EPU dos corpos ceramicos quando da adi¢do de carbonato
de sodio e/ou potassio a massa, atribuindo este efeito a formagdo de fase vitrea em baixas
temperaturas. Neste estudo também foi observada a formagdo de nefelina (Na,0.Al,0;.25i0;),
nas composi¢des contendo sodio, e a presenga de feldspato potassico (K20.Al,0;.6510;) e
anortita (Ca0.Al;05.2810;), nas composigdes em que foram adicionados carbonatos de
potassio e calcio respectivamente. E que a adigdo de CaCO; provoca uma redugdo da EPU, tal
como salientado por Schurecht e Pole (1929), sendo esse efeito causado pela formagdo da fase

cristalina anortita.

Influéncia da adic¢iio de CaCO; e MgCO;

Em se tratando de revestimentos ceramicos, € frequente a adigdo de carbonato de calcio

na sua formulag@o, com a finalidade de controle dimensional da pega durante a sinterizagdo.
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Este carbonato se decompde com o aquecimento e o oxido formado reage com os demais
constituintes ceramicos formando novas fases que afetam diversas propriedades, entre elas, a
EPU.

Robinson (1985) observou que ha uma expansdo devido a reagéo entre a agua e o CaO
e 0 MgO ndo combinados, e que esta expansdo provoca microtrincas no material, reduzindo
sua elasticidade e a capacidade de recuperar as suas dimensdes com o reaquecimento e perda
da agua adsorvida, chegando a produzir expansdes maiores que a propria EPU.

Estudando os efeitos composicionais, Young e Brownell (1959) verificaram a
influéncia da adigdo de carbonatos na expans@o de corpos constituidos de caulim e quartzo. A
adigdo dos carbonatos de potassio e sddio produziram aumento na expanséo, ja a adi¢do de
carbonato de litio tendeu a diminui-la. Os autores justificam este comportamento afirmando
que os aluminossilicatos de potassio e sodio cristalizam com muita dificuldade e tendem a
permanecer como vitreos na solidificacdo. O litio favorece a formagdo da fase cristalina
eucriptita, além de atuar favoravelmente sobre a transformagdo da metacaulinita em mulita.
Em seu estudo, Verduch (1965) concluiu que tanto o litio, como os elementos alcalino-
terrosos tendem a produzir novos compostos cristalinos e atuam no sentido de diminuir a EPU.

Com o objetivo de avaliar os efeitos da adigdo de carbonatos de calcio sobre a EPU,
estudos foram desenvolvidos na UFSCar e na UFSC. Trabalhos (Chiari, Oliveira, Monteiro,
Forjaz, Biscaro, Marino e Boschi, 1996b) observaram os efeitos da calcita (CaCOj;) sobre a
EPU em massas para revestimentos ceramicos, como pode ser visto na Figura S, verificando
que o aumento do teor de calcita leva a uma consideravel diminui¢ido da EPU, sendo o teor de
15% de CaCO; aquele no qual a EPU apresentou menores valores. Verificaram ainda que ao
aumentar o teor de calcita, acima de 15%, houve um aumento da EPU, excedendo o limite de
EPU de 0,6 mm/m, recomendado pela norma ISO 13.006 (1998) para revestimentos
ceramicos. Segundo os autores, isto deve-se a presenca de CaO livre na amostra queimada
que, ao reagir com a agua, hidrata-se e expande-se. A analise por difra¢do de raios-X indicou a
presenga de mulita (3A1,05.2S10,) e quantidade crescente de anortita de acordo com o teor de
CaO, e a partir de 10%, ghelenita (2Ca0.Al,03.510;) e wollastonita (Ca0.Si0;). A formagao
de fases de calcio, como a ghelenita, anortita e wollastonita afeta significativamente a EPU,
pois estas fases sdo resultantes da reagdo do oxido de calcio, proveniente da decomposic¢do da
calcita, com as fases amorfas provenientes das transformagdes do material argiloso durante o

aquecimento, fases essas principais responsaveis pela EPU.
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Figura 5. Variagdo da EPU de massas contendo diferentes teores de calcita com a temperatura

de queima (Chiari, Oliveira, Monteiro, Forjaz, Biscaro, Marino e Boschi, 1996b)

Alguns autores mostram claramente em seus resultados os efeitos da reagdo incompleta
de decomposigao dos CaCO3; e MgCO; sobre a EPU. Os oxidos formados pela decomposigdo
desses carbonatos reagem com a agua para formar os hidroxidos correspondentes e neste
processo, se expandem. Estudos mais recentes sugerem que durante a queima os oxidos de
calcio e magnesio reagem com as fases amorfas, produzidas pela perda da agua estrutural das
argilas, formando fases que s@o estaveis quando expostas a a¢do da umidade. Entretanto para
que esses beneficios possam ser alcangados € preciso garantir que essas reagdes ocorram
durante a queima. A calcita geralmente perde o CO; por volta de 900°C e a dolomita
(composta por CaCO; e MgCO;) de 700°C a 900°C. Entretanto as temperaturas as quais essas
decomposigdes 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 intimidade da mistura com as demais matérias-primas que compdem a
massa, do grau de compactagdo, da atmosfera do forno e do ciclo de queima. Assim sendo, €
importante ressaltar que a introdugédo de Ca na massa pode levar a diminuigdo da EPU, desde
que sejam garantidas as condi¢des necessarias para que este reaja com os demais componentes
da massa e leve a formagdo de fases estaveis frente a umidade (Chiari, Oliveira, Monteiro,
Forjaz, Biscaro, Marino e Boschi, 1996b).

Os efeitos da adi¢do de carbonato de calcio e magnésio sobre a EPU de corpos
ceramicos, sinterizados em trés temperaturas, foram evidenciados por Lira, Alarcon, Silveira,
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Bianchi, Honorato € Costa (1997) e podem ser vistos nas Figuras 6 e 7. Segundo os autores, a
adigdio de calcita tem o efeito de reduzir a EPU, em corpos de prova constituidos de caulim e
quartzo ao reagir com constituintes originados da decomposi¢do do argilomineral caulinita

para formar fases cristalinas calcicas.
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Figura 6. Efeito da adi¢do de CaCOs na EPU (Lira, Alarcon, Silveira, Bianchi, Honorato e
Costa, 1997)
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Figura 7. Efeito da adigdo do MgCO3 na EPU (Lira, Alarcon, Silveira, Bianchi, Honorato e
Costa, 1997)
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Analisando a influéncia do MgCO; (Figura 7), foi indicado que na faixa de
temperaturas de 1050 a 1125°C ocorre um aumento da EPU com o aumento do MgCOs.
Quando submetidos a temperaturas mais elevadas (1200°C) ha uma diminui¢do da EPU com o
aumento do MgCOs. A constituigdo mineralogica dos corpos de prova com adigdo de MgCO3
era formada, antes da queima, de caulinita, quartzo, mica muscovita e magnesita. Apos queima
observou-se a presenga de quartzo, mulita, periclasio (MgO) e a 1200°C a presenga de uma
pequena quantidade de safirina (4MgO.5A1,03.28i0;). Em outros trabalhos (Yekta e
Alizadeh, 1996) também ¢ indicada a presenca de forsterita (2MgOSi0O;). As novas fases sdo
oriundas da reagdo do MgO com a metacaulinita € com o quartzo, todavia a reagdo do oxido
de magnésio com os constituintes amorfos para formar fases cristalinas foi pouco extensa,
permanecendo na forma de oxido livre, passivel de hidratagdo e de expansdo. Uma maior
propor¢do da fase mulita e a presenga de safirina a 1200°C explica o fato de ocorrer uma
menor EPU nesta temperatura (Lira, Alarcon, Silveira, Bianchi, Honorato e Costa, 1997).

A utilizagdo dos carbonatos de célcio e magnésio podem propiciar elevada porosidade
a pega (dependendo da temperatura de queima), e uma pega porosa € muito acessivel a agua, o
que pode causar um aumento dimensional da pe¢a queimada, e originar curvaturas superficiais
ou gretamento do vidrado. Por isso € necessario que as pegas queimadas apresentem uma
elevada proporgdo de fases cristalinas e pequena quantidade de fases amorfas, para que as
adi¢des de carbonatos ndo tenham efeito danoso no produto (Sanchez, Garcia, Ginés e Negre,
1996).

Influéncia da adicio de alcalis e das relacées alumina/silica e alcalis/alumina

Young e Brownell (1959) estudaram os efeitos composicionais sobre a EPU em corpos
argilosos, verificando a relagdo entre as razdes de Al;03/S10; e (Na,O + K;0)/Al,03 com os
valores obtidos para a EPU destes corpos, conforme ilustrado na Figura 8. Seus resultados
demonstraram que quanto maior a razdo Al;03/8i0,, menor a EPU e quanto maior a razao
(Na,O + K;0)/Al,03, maior a EPU, esta ultima relagdo também foi observada por Boucher
(1987) e este aumento da EPU foi atribuido a presenga de alcalis que favorece a formagédo de
fases vitreas, por funcionarem como fundentes, permitindo a fusdo da silica e, portanto, a

formagdo de fase vitrea a temperaturas mais baixas, favorecendo a EPU.
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Figura 8. Efeito (a) da razdo (Na,O + K,0)/Al,O; e (b) da razdo Al,03/SiO; na EPU de

corpos argilosos (Young e Brownell, 1959)

O efeito da temperatura de sinterizagdo na EPU de corpos cauliniticos com adi¢do de
alcalis pode ser observado na Figura 9, obtida por Young e Brownell (1959). Analisando as
curvas apresentadas, observa-se que a expansdo tende a ser menor em pegas sinterizadas em
maiores temperaturas. Entretanto, ocorre uma elevagdo da EPU para temperaturas entre 1000 e
1050°C que, segundo os autores, deve-se a formagdo de fase vitrea. Esta hipotese € suportada
pelo fato de uma maior adi¢do de alcalis, constituintes fundentes, acentuar o aumento da EPU
naquele intervalo de temperatura. Pode ser observado, ainda, maiores valores da EPU em

corpos com maior teor de alcalis.
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Figura 9. Efeito da temperatura de sinterizagdo na EPU de corpos cauliniticos com adigdes

de alcalis (Na e K) (Young e Brownell, 1959)
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3.1.6 Porosidade ¢ Area Especifica

A agdo da umidade depende diretamente da estrutura do corpo cerdmico. A relagdo
entre a EPU e a porosidade aparente ¢ uma correlagdo muito conveniente, por ser a porosidade
um elemento estrutural importantissimo. Todavia, a EPU ndo apresenta necessariamente uma
relagdo diretamente proporcional com a porosidade (Inzigneri e Fusarini, 1960).

Hosking (1978) verificou que a acessibilidade da agua e o numero de zonas
potencialmente “hidrataveis” sdo determinados em grande parte pelos poros e pela area
especifica dos corpos.

A porosidade e a area especifica de corpos ceramicos quando sob agdo da agua ndo
permanecem constantes com o tempo de uso, o que dificulta a correlagdo entre essas
caracteristicas e a EPU. Alguns possiveis motivos destas variagdes com o tempo sdo a
caracteristica de “auto” gera¢@o de uma certa por¢do de volume de microporos, devido as
forcas de expansdo provocadas pela agua adsorvida, que promovem a abertura de poros
anteriormente fechados, aumentando o volume total dos poros, € a corrosdo da fase vitrea pela
agua, aumentando a energia superficial da fase vitrea e abrindo poros antes fechados, tal como
descrito por Smith (1955) (in Slyh, 1984).

Um das maiores dificuldades em relacionar a EPU de corpos cerdmicos com suas areas
especificas esta em diferenciar entre a superficie interna que esta associada a superficies ativas
e aquela que ndo esta associada a superficies ativas, dentro das condi¢des de exposigdo.
Assim, é adequada a obtengdo da distribui¢do das areas superficiais internas de acordo com a
distribuicdo de tamanhos de poros, buscando relacionar estas distribuigdes com a EPU. A
distribuigdo de tamanhos de poros de um corpo argiloso (composto de caulinita, mica e

quartzo) esta ilustrada na Figura 10.
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Figura 10. Porosidade e EPU versus temperatura de queima. A, porosidade total; B, poros com
diametros 0,02-0,01um; C, poros com didmetros 0,04-0,02um; D, poros com diametros 0,08-
0,04um; E, poros com didmetros 0,2-0,08um; F, poros com didmetros 0,4-0,2um; G, poros
com didmetros 0,77-0,4pum; H, poros com didmetros 1,66-0,77y; I, expansdo natural apos 90

dias (Cole, 1962)

No intervalo de temperatura de queima de 800 a 1150°C, o volume de poros que mais
parece correlacionar a EPU com a porosidade ¢ aquele com didmetros entre 0,77 e 0,2um.
Calculando a 4rea especifica a partir da distribui¢do de volume de poros, € interessante
apresentar os resultados em fungdo da temperatura de queima (Figura 11). Sdo ilustrados os
valores obtidos para os poros com didmetros entre 0,77 e 0,08um e 0,77 e 0,2um. A melhor

correspondéncia entre a EPU e a area especifica ¢ obtida para poros entre 0,77 e 0,2um. (Cole,
1962).

18



) Curva D

g
-1

Expansic por Umo'dade (%)

11

Py

A

oM i

oL o 1 1 ) 1 n

Area Especlfica (m7g)

o

S

(=]

-
-

2

700 B0 P00 1.00¢ 1100 1,200

Yernperatura de Quaima (°C})
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area especifica a partir do volume de poros com didmetros 0,77-0,08um, C, area especifica a

partir do volume de poros com didmetros 0,77-0,2um; D, expansdo natural apos 90 dias (Cole,

1962)

Vaughan e Dinsdale (1962), complementando o trabalho de Cole (1962), observaram
duplo efeito da temperatura de queima sobre a relagdo da area especifica com a EPU, o de

vitrifica¢do e o de modificagdo composicional, tal como ilustra a Figura 12.
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Figura 12. Relagdo entre EPU (em autoclave por %2 h e 0,34 MPa, area especifica e
temperatura de queima de cerdmica branca (Vaughan e Dinsdale, 1962)
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Observa-se, na Figura 12, que com o aumento da temperatura de queima ha redugio da
area especifica, devido a vitrificagdo do corpo cerdmico, ao passo que a expansdo inicialmente
se eleva e em seguida decresce com o aumento da temperatura. Acredita-se que o aumento da
EPU deve-se a modificagdes da composigio mineraldgica que resultam em fases
potencialmente mais expansivas, enquanto o decréscimo esté relacionado com a diminui¢io da
area especifica (Vaughan e Dinsdale, 1962).

Observa-se que, mesmo sem ¢ efeito da modificagdo composicional, a diminui¢fo da
area especifica em virtude de uma maior vitrificagdo, ndio deve ser necessariamente encarada
como fator redutor da EPU, ja que o efeito de corroséo da fase vitrea, cuja severidade depende
muito do tipo de ensaio (utilizado para estimar a EPU futura), pode vir a ser um fator
predominante. Como exemplo pode-se observar as expansdes ilustradas na Figura 12, nas
temperaturas de 900 a 1150°C, onde, mesmo apds uma redugdo altamente significativa da area
especifica, a EPU a 1150°C € levemente superior & 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 determinagio da EPU.
3.1.7 Problemas Resultantes da EPU

Merrit e Peters (1926) relataram que o gretamento dos vidrados de cerdmica branca ¢
responsavel por perdas enormes para construtores e outros usuarios da industria cerdmica. As
finas rachaduras na superficie de produtos vitreos ndo so encurtam a vida util do produto como
também reduzem seu valor de mercado.

| Quando alvenarias de blocos cerdmicos apresentam problemas devido ac movimento
diferencial dos seus componentes, € importante que se determine a expansio por umidade dos
componentes ceramicos envolvidos, (Bowman, 1996).

| Em 1997 foi publicado um artigo no Diario de Pernambuco (Rodrigues, 1997)
atribuindo os danos estruturais com ruptura das alvenarias do edificio Aquarela, em Piedade,
Jaboatio dos Guararapes, a EPU. Este foi o resultado do laudo técnico realizado pelo
Conselho Regional de Engenharia, Arquitetura e Agronomia de Pernambuco (CREA-PE),
elaborado a partir de pesquisas efetuadas no DEMa, CCT, UFPB. Os blocos ceramicos do
embasamento perderam a resisténcia a compressdo, em aproximadamente 20%, em virtude da

acdo da umidade. Os pesquisadores afirmaram ainda que qualquer cerdmica queimada abaixo
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de 1000°C, como foi o tipo de bloco cerdmico utilizado no Aquarela, esta sujeita a expandir-se
e ficar menos resistente. As causas pelas quais este edificio sofreu um colapso em sua
estrutura também foram estudadas por Miranda, Amorim, Neves, Oliveira e Ferreira (2000).
Para tanto, foram coletados blocos ceramicos, afetados e ndo afetados pela agdo da umidade.
Estes corpos de prova foram submetidos aos ensaios de resisténcia mecdnica a flexdo,
autoclavagem, e dilatometria para determinagio da expansio por umidade. Neste trabalho,
foram calculadas trés tipos de EPU’s, EPU real, EPU total ¢ EPU futura. Os resultados de
EPU dos corpos de prova sem tratamento térmico foram denominados EPU real e os
resultados de EPU dos corpos de prova apos tratamento térmico € autoclavagem, denominados
EPU total, sendo a EPU futura, a diferenga entre a EPU total ¢ a EPU real. Todos trés tipos de
EPU’s foram bastante superiores ao limite aceitave! para blocos cerdamicos (0,3 mm/m). Os
resultados evidenciaram o fendmeno de expansdo por umidade, sendo este um dos fatores
causadores da faléncia estrutural do edificio.

Em Novembro de 1999 o Edificio Ericka, construido em 1987, localizado em Olinda,
PE, com sua fundagdo composta por blocos cerdmicos e blocos de cimento em sua maioria,
desabou deixando quatro vitimas fatais e sete feridos. Dois meses depois, o edificio Enseada
do Serrambi, situado a cerca de 2 km do edificio Ericka, construido hé' cerca de 9 anos,
também veio a desabar.

Segundo dados do relatorio elaborado pela fundagio de Apoio ao Desenvolvimento da
Universidade Federal de Pernambuco (Fade/UFPE) em dezembro de 2000, 52 edificios
construidos em alvenaria estrutural, tipo caixdo, no municipio de Olinda, PE, estdo com
seguranga comprometida. As irregularidades vio desde oxidagdes a infiltrages, com o
comprometimento das estruturas cuja estabilidade também € comprometida pela retirada de
paredes em reformas, além de um excesso de agua nas fundagdes, (Hilario e Cabral, 2000).

Os problemas encontrados nos edificios na Grande Recife sdo agravados pela presenga
de aguas com elevados teores de sais, bem como por terem sido construidos em terrenos
alagados ou alagaveis. Esta quantidade excessiva de agua favorece ao desenvolvimento da
EPU.

O problema da EPU na cerimica vermelha foi estudado por Campos, Macedo ¢
Ferreira (1999) através dos métodos de imersdio em agua, fervura, panela de pressdo e
autoclavagem, em escala de laboratdrio. Os resultados obtidos para EPU nas amostras

estudadas mostram que houve seu aumento com a severidade das condigdes de ensaio € que,
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na maioria dos casos, a EPU diminui com o aumento da temperatura de queima. Estas
amostras foram submetidas aos ensaios de resisténcia mecénica 4 flexdo, que mostram que
houve um decréscimo consideravel na sua resisténcia mecénica com o aumento da severidade
dos ensaios. Estes resultados evidenciam provavelmente a causa de danos estruturais em

construgdes em regides de lengol freatico elevado e ou potencialmente alagaveis.

3.1.8 Determinacio da EPU

A determinacgido da expansdo ja sofrida pelo corpo cerdmico durante o periodo que
esteve em uso, desde o processo de fabricacio, ¢ considerada muito importante quando se
deseja determinar se a falha de um produto foi conseqtiéncia ou ndo da EPU e ¢ determinada
através da requeima do material. A determinagio da expansio total, que seria a expansdo que
o corpo cerdmico poderia desenvolver durante toda sua vida util, que € em geral obtida atraves
de ensaios acelerados, como fervura ou autoclavagem, tem por fim conhecer a expansgo futura

do produto nas condigdes de servigo € por seguinte evitar falhas ou danos das pecas quando ja

€1m uso.

Determinacio da expansio sofrida

Em 1983, Lomax e Ford sugeriram que a expansao por umidade de blocos ceramicos
poderia ser determinada através de um reaquecimento, sendo desta forma eliminada qualquer
expansdo por umidade ocorrida entre o descarregamento do forno e a estocagem do material.
A partir deste estudo, Robinson (1985) desenvolveu seu estudo para determinar a temperatura
na qua! este reaquecimento deveria ser feito. Utilizando a dilatometria o autor conclutu que,
em alguns casos, a EPU pode ser removida por aquecimento em temperaturas na faixa entre
400°C e 500°C, sendo a temperatura de reaquecimento um parametro de grande importéncia,
pois temperaturas elevadas podem conduzir a uma sinterizagio adicional, levando a valores
mais altos de EPU do que a expansdo real.

Historicamente, existem duas escolas de pensamento baseadas no reaquecimento a
temperaturas baixas e altas. O fator complicador € que o processo de adsorgdo comega téo

logo os produtos comegam a resfriar ainda no interior do forno, portanto deve-se estabelecer
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um ponto de referéncia para o inicio da medida que permita prever a EPU ou para avaliagio da
¢Xpansdo passada (Bowman, 1990).

Outra questio que se apresenta € o fato da impossibilidade da total reversio da EPU
ocorrida. Segundo Bowman (1996), a expansdo irreversivel medida em blocos cerdmicos e
revestimentos ¢ devida a combinacgdo de diversos componentes possiveis, incluindo a EPU,
alivio de tensdes térmicas e cargas externas aplicadas. Além disso, a presenga de certos
minerais pode introduzir sua propria expansdo caracteristica, isto €, devido ao inchamento das
particulas quando submetidas a umidade, o material pode sofrer microtrincamento com
consequente redug@o de sua elasticidade e capacidade de recuperar suas dimensdes originais
no reaquecimento. A presenga destes minerais, que expandem o suficiente para causar
microtrincamento, ira impedir a detec¢do da real EPU através de ensaios de reaquecimento.

Foram observadas evidéncias de histerese na requeima e sabe-se que, quando se
reaquece um material composto por agregados heterogéneos de cristais anisotropicos, os graos
expandem-se diferentemente nas diferentes dire¢des, dando origem a espacos vazios
(microtrincas). Quando do resfriamento esses espagos vazios tendem a fechar-se mas nunca
conseguem reproduzir os mesmos movimentos do aquecimento, de modo que alguns espagos
permanecem, havendo variagdo permanente das dimensdes. Através de analise de curvas
dilatométricas pode-se concluir que retragbes ndo caracteristicas, nos ciclos que passam pela
temperatura de inversdo do quartzo também sio manifestagdes deste fendmeno (Bowman,
1996).

A analise dilatométrica € um dos métodos utilizados na indlstria ceramica para
caracterizar argilas ou outros materiais similares quanto a sua estrutura e propriedades, pois
fornece informagdes valiosas sobre os fendmenos que podem ocorrer quando o material em
estudo é progressivamente aquecido. Em casos especificos, certas informagdes podem ser
igualmente obtidas com o resfriamento da amostra apds o tratamento térmico, como € o caso
da expansdo por umidade. As curvas dilatométricas registram as alteragdes dimensionais
experimentadas pela amostra, desde a simples expansio térmica, ligada ao valor do coeficiente
de dilatagdo, até as devidas aos varios fendmenos que podem ocorrer, entre eles, a eliminagéo
de constituintes, reagdes e transformagdes estruturais e sinterizagio (Bowman, 1996).

Bowman (1996) enfatizou no seu trabalho as possiveis deficiéncias sobre os métodos
empregados na determinagdo da expansdo por umidade, sugerindo um melhoramento na

precisdo das determinagdes da EPU, pelo uso do dilatdmetro, com temperatura de requeima de
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450°C, deixando claro que ha a necessidade de pesquisas complementares em diversas areas,
incluindo estudos detalhados sobre as transformacdes de fases, principalmente as
transformacBes do quartzo o para o quartzo 3, que ocorrem durante o reaquecimento em
grande parte dos materiais cerdmicos. Segundo Smith (1955), em superficies de silicato
fraturadas, a agua adsorvida fisicamente (nas camadas mais externas) € eliminada em torno de
485°C, enquanto que a agua adsorvida quimicamente ndo pode ser ehminada abaixo de 705°C.
De fato, ao reaquecer a pega acima de 573°C, além de se eliminar a EPU, adicionam-se
alteragdes dimensionais devidas a inversdo do quartzo o para o quartzo [, que ocorre nesta
temperatura. Portanto, medidas realizadas em pecas reaquecidas acima desta temperatura nio
podem ser indicadoras da real expansdo por umidade eliminada.

Todavia alguns pesquisadores (Cole e Banks, 1991) afirmam que reaquecimentos em
temperaturas da ordem de 500° ndo fornecem a expansio total sofrida pelo corpo j& que ndo o
conduz a um estado semelhante ao da saida do forno, ressaltando ainda que a cinética de re-
expansio desses corpos apos queima ndo € igual 4 cinética de expansdo original. Eles sugerem
temperaturas de requeima da ordem de 900°C, indicando que essas temperaturas fornecem
valores de EPU equivalentes a cerca de 90% da EPU sofrida pelo corpo desde o resfriamento
no forno e que valores obtidos com a requeima a 500°C subestimam a expansdo em no minimo
0,01%. No que se refere a intfluéncia da inversdo do quartzo na determinagiio da EPU, os
autores argumentam que a possivel expansdo permanente provocada pelo quartzo quando da
requeima em temperaturas maiores que 573°C, s0 € observada em corpos de textura grosseira
queimados em temperaturas inferiores a 1000°C. E que devido as caracteristicas de fina
textura e altas temperaturas de queima dos corpos cerdmicos modernos o efeito de expansdo
provocado pela inversdo do quartzo € pouco provavel que influencie a determinagio da EPU.

Em 2000, Gomes, Amorin, Segadies e Ferreira estudaram uma amostra de cerdmica
vermelha visando o uso da dilatometria em substituigio dos métodos convencionais para
determinagfo da expansio por umidade, bem como verificar a influéncia da temperatura de
execucdo do ensaio de dilatometria nos resultados da EPU em virtude de modificagdes
microestruturais. Os resultados obtidos indicam que a temperatura de execugdo do ensaio de
dilatometria da ordem de 500 a 550°C tem pequena influéncia nos resultados de EPU. Ha
necessidade de cuidados especiais com a inversdo do quartzo e que n3o sejam atingidas
temperaturas nas quais sdo retomados os fendmenos de sinterizagio; e que a temperatura de
900°C, proxima da temperatura de queima das amostras originais pode ser considerada
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demasiado elevada como temperatura de reaquecimento para determinagiio da EPU por
dilatometria pois, neste caso, ndo € possivel separar a retragéio devida a recuperagdo da EPU,
da retragdo devida as alteragdes estruturais causadas pelo prolongamento do tratamento
térmico.

Estudos evidenciaram que o grau de retorno de um corpo cerdmico as suas dimensdes
originais, apos tratamento térmico, depende ndo apenas da temperatura de requeima a que €
submetido, mas também da duracfio deste tratamento, da composi¢do do corpo e da

temperatura e taxa de aquecimento a que foi submetido na queima original (Bowmam, 1996).
Determinacio da expansio total

Como a EPU, em condi¢Ses ambientais, ¢ um processo extremamente lento, ¢
conveniente aplicar condi¢des que acelerem este processo para determinacdo da EPU total e
futura dos corpos cerdmicos nos estudos em laboratério.

O ensaio em autoclave ja vem sendo utilizado a muito tempo e consiste em submeter as
pecas a condigbes extremamente severas, onde elas permanecem em contato com vapor
d’agua saturado a pressdo e temperatura elevadas. A norma ASTM C370-88 (1994), para
revestimentos ceramicos, propde que este ensaio seja realizado a uma pressdo de vapor
saturado de 1,035 MPa por periodo de 5 horas.

Um outro ensaio também muito utilizado na determinagdo da expansdo futura de
corpos cerdmicos é a “fervura”, onde os corpos de prova sfio submetidos a um periodo de
fervura. A norma ISO 10545-10 (1995), para revestimentos ceramicos, estabelece um periodo
de 24 horas em que as pecas devem permanecer imersas em agua fervente.

Para realizagio dos ensaios de EPU ndo ha um consenso entre os pesquisadores.
Segundo Chiari, Oliveira, Monteiro, Forjaz e Boschi (1996a) a avaliagio da EPU deve seguir
rigorosamente os procedimentos descritos no projeto de Norma ISO 10545-10 tanto no que se
refere ao condicionamento das amostras quanto a medida da EPU propriamente dita. Muito
embora o ensaio em autoclave seja largamente mencionado na literatura € de uso comum na
pratica industrial, ele acabou sendo excluido do projeto da norma devido a controversias que
ainda existem. Um dos principais argumentos utilizados contra esse método € que as amostras
submetidas as condicdes extremas do autoclave podem vir a apresentar EPU bastante maior

que a observada em condigBes normais de uso. Para estes pesquisadores, dada a necessidade
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de se acelerar o processo de EPU para liberar ou nfo os produtos para consumo, o ensaio em
agua fervente parece, at€ 0 momento ser a melhor op¢éo para utilizagdo industrial.

Young e Brownell (1939) demonstram que os valores obtidos para a expansio em
autoclave superam em muito os obtidos em agua fervente ¢ ambos superam os valores obtidos
para expansdo em condigdes normais de servigo dos revestimentos ceramicos. Uma

comparacdo entre a EPU obtida por tratamento em autoclave ¢ em condigdes atmosféricas

pode ser observado na Figura 13.

autaclave
20

A0 F
umidade reiativa de 70%

Expunsdo por Umidade (%)

e i i " "

800 200 1000 1160 1200

Temperatura de Queima (°C)

Figura 13. Comparagio entre a EPU em autoclave (3h a 2,03 MPa) e a expansdo atmosférica

(4 meses de exposi¢do) de materiais argilosos (Young e Brownell, 1959)

No final da década de 50, Young e¢ Brownell (1959) estudaram a EPU em blocos
cerdmicos comerciais € em corpos de prova confeccionados em laboratorio, para obter
informagdes sobre limites aceitaveis de EPU nestes materiais ¢ para determinar as fases
ceramicas responsaveis pela EPU. Os resultados produziram dividas sobre a confianca de um
ensaio de autoclave. Os resultados deste estudo mostraram que uma queima adequada tende a
reduzir a EPU, e segundo o autor, o limite aceitavel para EPU em autoclave, a uma pressio de
2,03 MPa por 3 horas, sugerido por Mc Burney (1954) ndo condiz com a realidade, uma vez
que apenas 7,4% de suas amostras apresentaram EPU abaixo de 0,5mm/m (0,05%), sugerindo
entdo o limite de 2Zmm/m (0,2%).

Valores bem distantes da EPU, entre as duas condigbes, sdo observados para
temperaturas de sinterizagdo proximas a 1000°C e valores bem proximos ocorrem para a
temperatura de sinterizagdo de 1200°C. Isto indica que uma correlagdio entre os valores de

EPU obtidos nas condi¢es de tratamento em autoclave e nas condigdes atmosféricas, se
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houver, devera levar em conta a temperatura de sinteriza¢do, bem como, todas as implicagdes
microestruturais € constitucionais que afetam o material a ser ensaiado.

Dados obtidos para o tratamento de pegas ceramicas porosas em autoclave (Enrique,
Beltran, Negre e Felii, 1990) demonstraram que aumentando-se a pressdo vapor, € o tempo de
tratamento em autoclave, aumenta a EPU e efetuando-se o tratamento em autoclave em ciclo
Gnico ou em varios ciclos, desde que o tempo total seja 0 mesmo, a expansdo sera a mesma.

Curvas caracteristicas da EPU em relagdo ao tempo de tratamento em autoclave, para
diferentes temperaturas de sinterizagdo, estdo contidas na Figura 14. Estas curvas apresentam
inicialmente um rapido aumento da EPU, a seguir passam por uma zona de transi¢do e
finalmente chegam a uma regifio em que a inclinagio da curva ¢é bastante menor que a das

anteriores,

Expansao por Unidade (%)

Tempo de tratamento em autoclave (h)

Figura 14. EPU em funcéo de tempo de tratamento apos queima em trés temperaturas (Smith,

1955)

As fases amorfas, por apresentarem maiores superficies expostas a intera¢dio com a
agua, sdo provavelmente responsaveis pela rapida expansdo inicial. A curva, em sua fase final,
apresenta leve inclinagdo, mas nfio parece tender a um valor limite. As fases vitreas sofrem
modifica¢des significativas no seu comportamento frente a umidade, durante o tratamento,
havendo troca de ions e abertura de poros. Devido a estas alteragdes, supde-se que estes
componentes sejam responsaveis pelo andamento final do processo de expansdo em métodos
acelerados. Esta teoria concorda com os experimentos de Smith (1955), que relacionam a
inclinagdo da curva, na regidio final, com a quantidade de fase vitrea presente nas pecgas

sinterizadas. Curvas de EPU em pecas sinterizadas a 1000°C, 1100°C e 1200°C demonstraram
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uma maior inclinag@o, na regido final, para a temperatura de 1200°C ¢ inclinagio zero para a
temperatura de 1000°C. Para maiores temperaturas de sinterizagdo, maior quantidade de fase
vitrea ¢ formada e uma maior inclinag¢do na regifio final da curva € observada. Isto confirma a
teoria da contribuigdo da fase vitrea na zona final da curva de EPU.

O ensaio de fervura também possui algumas controvérsias, com alguns pesquisadores
indicando que as condi¢des ndo propiciam a obtengdo da verdadeira expansio total do
material, por possuir condi¢des bem menos severas que a autoclavagem, enquanto outros
estudiosos defendem a utilizagio de modelos matematicos baseados em expansdes por
umidade naturais, para se prever a expansdo dos corpos ceramicos. Assim observa-se que, de
certa forma, a fervura se situa entre os demais ensaios, sendo provavelmente por isso
escolhido como método de ensaio para constar em norma.

Os métodos de fervura e autoclave, como meio de prever a expansio que ird ocorrer na
pesa a longo prazo, quando em servigo, apresentam desvantagens em virtude de seus
resultados ndo apresentarem correlagdo aparente com as medidas de EPU obtidas em
condigoes ambientais. Aumentando-se a temperatura € a pressdo, ndo apenas se aceleram os
mecanismos de expansdo que operam em condigdes normais mas, também, condi¢des severas
podem induzir outros mecanismos que ndo ocorreriam ou seriam muito lentos a baixas
temperaturas e pressdes. ReagGes que, normalmente, ndo ocorrenam, ou seriam
demasiadamente lentas, podem ocorrer, se as condigdes de temperatura ¢ pressdo favorecem a
energia de ativagdio necessaria ao processo. Na utilizacdo de qualquer dos métodos deve-se
definir precisamente os parametros dos mesmos, de modo a evitar discrepancias entre os
resultados obtidos em um mesmo ensaio, realizado varias vezes.

Ha também que se considerar a expanso ocorrida nas pegas antes de serem ensaiadas,
ja que € sabido que elas comegam a expandir j&4 no resfriamento, no interior do forno. As
normas ISO 10545-10 (1995) e ABNT (NBR 13818-1999), para revestimentos cerdmicos,
indicam que as pecas devem ser reaquecidas a uma temperatura de aproximadamente 550°C,
mantidas nesta temperatura por 2h e resfriadas em um dessecador, antes de serem ensaiadas
por fervura, afim de eliminar a EPU que porventura tenha ocorrido até o momento do ensaio.

Nos estudos desenvolvidos pelo DEMa/ CCT/ UFPB inicialmente foram aplicados
métodos tradicionais atraves da medi¢do direta. Entretanto, em pesquisas recentes (Menezes,

2001) foram verificadas sérias discrepancias, causadas pelo uso desta metodologia, devido a
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processos de lixiviagdo dos corpos cerdmicos durante os ensaios acelerados para determinagio
da EPU.

Menezes (2001) estudou a expans@io por umidade e as caracteristicas cerdmicas de
vinte ¢ trés amostras de pisos cerdmicos frente a normalizagio da ABNT. Os resultados
obtidos deste estudo permitem afirmar que a maionia dos revestimentos apresentaram EPU,
apos fervura por 24 horas, entre 0,01 e 0,03%, verificando-se também que o ensaio de fervura
propicia um fator indesejavel na determinagio da EPU, a lixiviagdo do material. A lixiviagdo
foi comprovadamente observada em alguns corpos de prova de algumas amostras, mascarando
os dados de EPU ¢ em alguns casos impossibilitando a determinacio de valores configveis de
EPU. Conclui-se que a metodologia utilizando a dilatometria para calculo da EPU € a mais
adequada para minimizar os efeitos da lixiviacio sobre os corpos de prova, e também, que a
fervura ndo ¢ um ensaio muito severo no sentido de induzir a EPUs muito acima das
expansdes sofridas pelos revestimentos até o momento da retirada das embalagens.

Pereira (2002) estudou a composigdo de argilas naturais com diferentes teores de calcio
~ para utilizagiio em revestimentos cerdmicos e seus efeitos na EPU, apontando a dilatometria

como uma boa ferramenta para estudos de EPU.

3.2 Determinacio das Propriedades Mecéinicas de Corpos Cerimicos Sujeitos a EPU

Até o momento, na literatura cerdmica sdo encontrados poucos dados relativos ao
comportamento mecédnico de blocos cerdmicos sujeitos a EPU. Neste contexto, com o objetivo
de avaliar os efeitos da EPU na resisténcia mecanica dos corpos cerdmicos, realizou-se uma
pesquisa bibliografica, detalhando-se dois ensaios de flexdo, a serem utilizados
posteriormente: flexdo utilizando trés pontos e flexdo utilizando quatro pontos.

A resisténcia mecdnica de materiais ceramicos € geralmente caracterizada por ensaios
de flexdo. A amostra para ensaio pode ter se¢do transversal circular, quadrada ou retangular, ¢
deve ser uniforme ao longo do seu comprimento (Richerson, 1992).

Os ensaios de flexdo utilizando trés pontos ¢ quatro pontos estdo esquematizados nas
Figuras 10 e 11. A amostra ¢ colocada sobre dois apoios € uma carga ¢ aplicada no seu centro
(trés pontos} ou em duas posi¢des (quatro pontos). A tensdo de ruptura a flexdo (Trf) para
amostras de secdo retangular pode ser calculada utilizando a formula geral da flexdo (8S),

apresentada na Equagéo 2.
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onde M € o momento fletor, ¢ € a distédncia do eixo neutro da amostra a superficie de tensdo, e
I é 0 momento de inércia. Para amostras retangulares / = bd*/12 e ¢ = d/2, onde d é a espessura
da amostra e b € a largura.

As Figuras 15 e 16 ilustram detalhes das formulas de flexdo para ensaios de trés pontos

€ quatro pontos em barras de se¢do retangulares.

Figura 15. Tlustragdo esquematica da ruptura a flexdo utilizando trés pontos de carga

Segundo a norma ASTM D 790-71 (1978), no método dos quatro pontos, a distancia
(a) entre o ponto de aplicagdo da carga e o apoio (Figura 11), deve ser L/3, assim a formula
usada para calcular a tensdo de ruptura a flexdo simétrica em quatro pontos, é dada pela

Equagéo 3.

Trf — PL

" ha? ch

P2 P/2

P/2 P/2

Figura 16. Ilustragdo esquematica da ruptura a flexdo simétrica em quatro pontos de carga
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A distribui¢do de tensdes de flexdo utilizando trés pontos ¢ mostrada na Figura 17 (a).
O pico de tensdo maxima ocorre ao longo de uma linha vertical na superficie de ensaio da
barra oposta a aplicagdo da carga. As tensdes diminuem linearmente ao longo do comprimento

da barra, chegando a zero nos pontos de apoio. A probabilidade da fratura ocorrer ao longo

desta linha é bem maior.

S -

(a) Trés pontos (b) Quatro pontos

Figura 17. Comparagdo da distribui¢do de tensdo pelos trés (a) e quatro pontos (b)

A distribuig@o de tensdes de flexd@o utilizando quatro pontos € mostrada na Figura 17
(b). A tensdo maxima ocorre na area localizada entre os pontos de carga. As tensdes diminuem
linearmente ao longo da superficie da barra para zerar nos pontos de apoio. A area rachurada
das tensdes € maior para quatro pontos do que para trés pontos, e como resultado, os valores
de tensdo de ruptura a flexao pelo método dos quatro pontos apresentam-se menores do que 0s
da tensdo de ruptura a flexdo pelo método dos trés pontos (Amords, Sanchez, Cantavella e
Monzo, 2000). Observando as formulas de Trf, para o mesmo corpo de prova, através dos dois
métodos tem-se que a Trf dos trés pontos € 1,5 vezes a Trf dos quatro pontos.

A Figura 18 mostra o diagrama de esforgos cortantes para os dois casos de ensaios de
flexdo. O diagrama 18 (a) para o ensaio de flexdo pelos trés pontos apresenta um esforgo
cortante de P/2 ao longo da linha de aplicagdo da carga. O diagrama 18 (b) para o ensaio de
flexdo pelos quatro pontos apresenta um esforgo cortante igual a zero, entre os pontos de
aplicagdo de carga. A Figura 18 complementa assim a Figura 17 das distribui¢cdes de tensdes

pelos dois métodos.
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(a) Trés pontos (b) Quatro pontos

Figura 18. Comparagdo dos diagramas de esforgos cortantes (EC) pelos trés pontos (a) e quatro

pontos (b)

A resisténcia mecénica depende de dois fatores: das caracteristicas intrinsecas do
material (incluindo a microestrutura) e da presenga de microtrincas. A variagdo destes fatores
€ mais critica nos ensaios de flexdo de quatro pontos do que no de trés pontos, que possui o
centro de tensdes localizado no centro da amostra. Em certas condi¢des, utilizando o ensaio de
flexdo por trés pontos, observa-se que pegas que possuem uma resisténeia & flexdo
relativamente elevada podem ter um maior namero de defeitos e trincas do que pegas que
apresentam uma baixa resisténcia mecanica (Amoros, Sanchez, Cantavella e Monzo, 2000).

Richerson (1992) afirma que medidas de tensdes de flexdo pelos trés pontos ndo
revelam exatamente a tensdo limite do material, exemplificando que para amostras de secdo
transversal retangular, o ensaio de flexdo utilizando os trés pontos resultou numa tensdo de
ruptura a flexdo de 930 MPa e o ensaio de flexdo utilizando os quatro pontos, em barras
similares resuitou numa tensdo de ruptura & flexdo de 724 MPa, atribuindo tal comportamento
a distribuigdo das falhas ao longo do comprimento das amostras € ao tipo de ensaio a que €

submetido o corpo cerdmico.
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4 MATERIAIS E METODOS
4.1 Materiais

Para o desenvolvimento desta pesquisa foram coletadas amostras de trés massas
plasticas para cerdmica vermelha, usadas na fabricagdo de blocos ceramicos, provenientes de
diferentes regides do Estado da Paraiba, e também amostras de blocos ceramicos fabricados a
partir dessas massas.

A seguir estdo listadas as industrias ceramicas que forneceram o material.

Amostra B - Ceramica Matumbo, localizada no municipio de Boa Vista, PB.

Amostra E - Cerdmica Espirito Santo, localizada no municipio de Cruz do Espirito
Santo, PB.

Amostra M- Cerdmica Massaranduba, localizada no municipio de Massaranduba, PB.

E importante enfatizar que estas industrias ndo possuem fornos com queima
controlada, ndo sendo portanto possivel, obter dados precisos da temperatura de queima,

podendo-se sugerir que a queima ¢ efetivada na faixa de temperatura de 700°C a 900°C.
4.2 Metodologia

As Figuras 19 e 20 apresentam os fluxogramas das metodologias adotadas para as

massas e blocos cerdmicos estudados.
4.2.1 Ensaios de Caracterizacio
4.2.1.1 Caracterizacio Mineralogica

A caracterizagdo mineraldgica das massas plasticas B, E e M, apos secagem a 110°C,
moagem e granulometria abaixo da peneira ABNT n.° 200 (0,074 mm), foi realizada através
dos ensaios de analise quimica (AQ), difracdo de raios X (DRX), analise térmica diferencial
(ATD), analise termogravimétrica (ATG).

- AQ - A AQ foi realizada no Laboratorio de Analises Minerais do
CCT/PRAI/UFPB, LAM - CG.
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Figura 19. Fluxograma da metodologia adotada para as massas estudadas
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Figura 20. Fluxograma da metodologia adotada para os blocos cerdmicos

- DRX - A DRX foi realizada a 40 mA e 30 kV em difratometro Rigaku Denki,
operando com a radiagdo K-alfa de cobre e filtro de niquel, com varredura a 2° 26/minuto

entre 3 e 80°.
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- ATD - A ATD foi realizada em equipamento de Analises Térmicas da BP Engenharia
modelo RB12, com uma razéio de aquecimento de 12,5°C/min até a temperatura de 1000°C e o
padrido utilizado foi o dxido de aluminio (Al,03) calcinado.

- ATG - A ATG foi realizada em equipamento de termogravimetria da marca BP
Engenharia modelo RB12, em atmosfera oxidante, com uma razio de aquecimento de

12,5°C/min até a temperatura de 1000°C.
4.2.1.2 Anilise Granulométrica

A analise granulométrica foi determinada por peneiramento seguindo a metodologia
descrita na norma NBR 7181 (1984). Foram usadas as peneiras ABNT de nimeros 16
(1,2mm), 30 (0,6mm), 50 (0,3mm), 100 (0,15mm), 200 (0,074mm) e 325 (0,044mm). De
acordo com a escala granulométrica (ABNT) s@o: pedregulhos- conjunto de particulas cujas
dimensdes (didmetros equivalentes) estdo compreendidas entre 76 e 4,8 mm; areia, entre 4.8 e

0,05 mm; silte, entre 0,05 e 0,005 mm; argila, inferiores a 0,005 mm (NBR 7181, 1984).
4.2.1.3 Ensaios de Plasticidade

As caracteristicas de plasticidade, limite de liquidez (LL), limite de plasticidade (LP) e
indice de plasticidade (IP) das amostras, foram determinadas segundo o método da NBR 6459
(1984) e NBR 7180 (1984).

Os resultados sdo a média de 5 determinagdes, com desvio relativo maximo de + 5% e

sdo apresentados em % com aproximagdo de duas casas decimais.

4.2.2 Ensaios Ceramicos

4.2.2.1 Ensaios Ceramicos com as Amostras de Blocos Cerimicos

Foram efetuados ensaios ceramicos determinando-se as propriedades de absor¢do de
agua, porosidade aparente, massa especifica aparente (segundo sistematica proposta por Souza
Santos, 1992) e tensdo de ruptura a flexdo utilizando o método dos trés pontos e o0 método dos
quatro pontos.
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Os resultados obtidos resulta da média aritmética de 5 corpos de prova e foram
comparados com os resultados preconizados por Souza Santos (1992) e Barzaghi e Salge

(1948).

Preparacdo dos corpos de prova

Para realizagdo dos ensaios ceramicos os blocos cerdmicos das amostras B, E e M

foram cortados nas dimensdes de 15 x2 x 1 em’.

4.2.2.2. Ensaios Cerimicos com Corpos de Prova Confeccionados em Laboratério

Foram efetuados ensaios ceramicos determinando-se as propriedades cerdmicas de
retragdo linear de queima, absor¢do de agua, porosidade aparente, massa especifica aparente,
perda ao rubro e tensdo de ruptura a flexdo (trés pontos e quatro pontos). Os ensaios cerdmicos
foram realizados segundo a sistematica proposta por Souza Santos (1992).

Os resultados obtidos resultam da média aritmética de 5 corpos de prova e foram
comparados com os resultados preconizados por Souza Santos (1992) e Barzaghi e Salge
(1948).

Preparacdo dos corpos de prova

Nesta etapa, as massas B, E e M foram submetidas a moagem em moinho tipo galga,
granulometria abaixo da peneira ABNT n.° 80 (abertura 0,18 mm) e adigdo de agua (teor de
aproximadamente 20%) até obtengdo de um teor de umidade proximo ao estado plastico das
argilas. A moldagem dos corpos de prova em forma de barras prismaticas com dimensdes de
15 x 2 x 1 cm’ realizou-se por extrusio em maromba de laboratério da marca VERDES
modelo 51, seguindo de secagem ao ar por 3 horas e em estufa a 110°C por 24 horas. O corpos
de prova foram queimados nas temperaturas de 700, 800, 900, 1000 e 1100°C. A queima foi
realizada em forno da marca QUIMIS modelo Q-318M, em atmosfera oxidante, com
velocidade constante de elevagdo de temperatura e na temperatura maxima foi mantido um

patamar por duas horas, completando um ciclo de queima de 10 horas.
4.2.3. Ensaios de EPU

Os corpos de prova destinados a determinagdo da EPU por medi¢do direta (apos

medida de comprimento) e dilatometria, foram submetidos aos ensaios abaixo detalhados.
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Imersdo em agua — Os corpos de prova ficaram imersos em agua destilada durante os
periodos de 30, 60 e 90 dias.

Fervura — Os corpos de prova foram tratados em agua fervente durante os periodos de
8, 10 e 24h. Durante a fervura os corpos de prova foram mantidos separados, eliminando-se a
possibilidade de desgaste por atrito entre eles.

Autoclavagem — Os ensaios de autoclavagem foram realizados utilizando uma pressao
de 0,7 MPa por um periodo de 2, 4 e 5h numa temperatura de 161°C.

Em todos os casos, apoés EPU os corpos de prova foram secos ao ar por 3 horas.

Preparacdo dos corpos de prova destinados a determinacdo da EPU por medicdo direta

Parte dos corpos de prova foi cortada a partir dos blocos ceramicos das amostras B, E e
M nas dimensdes de 15 x 2 x 1 em’. As medidas de comprimento destes corpos de prova,
foram obtidas apos o corte e secagem em estufa (110°C) para eliminar alguma umidade
absorvida. Estas medidas foram realizadas aproximadamente quinze dias apos a fabricagdo dos
blocos ceramicos.

Também foram submetidos a ensaios de EPU corpos de prova confeccionados em
laboratorio, de acordo com a sequéncia de preparagdo detalhada no item 4.2.2.2. As medidas
de comprimento destes corpos de prova foram realizadas apos queima quando atingiram a
temperatura ambiente.

Apos ensaios de EPU estes corpos de prova foram medidos novamente. Neste caso
foram selecionados 10 corpos de prova para cada condigdo de ensaio. Foram realizadas 5
determinagdes de comprimento em cada corpo de prova, antes e apos ensaios de EPU. Com o
objetivo de obter resultados confiaveis foram feitas as médias das 5 determinagdes e o desvio
relativo maximo considerado foi de = 5%. Quando um dos valores diferia da média de + 5%,
este era automaticamente eliminado e calculava-se uma nova média dos valores restantes.
Calculou-se a EPU utilizando a Equagéo 4.

EPU (%)= Efc_ﬁxloo (4)

0

Onde,
Co = comprimento apds queima

Cy= comprimento apos ensaio de expansio.
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Os resultados de EPU determinados por medigdo direta sio a média de 10
determinagdes, com desvio maximo de + 5% com aproximagdo de duas casas decimais e sio
expressos em %.

Em ambas medidas de comprimentos, destinadas a determinag@o da EPU por medigao
direta, utilizou-se o paquimetro com sensibilidade de 0,01 mm, sendo estabelecido um ponto
marcador no corpo de prova, tomado como referéncia, evitando assim possiveis discrepancias,

na medigdo posterior aos ensaios de EPU.

Preparacdo dos corpos de prova destinados a determinacdo da EPU por dilatometria

Parte dos corpos de prova foi cortada a partir dos blocos ceramicos das amostras B, E e
M nas dimensdes de 0,7 x 0,7 x 5 ¢cm’ e secos em estufa & 110°C para eliminar alguma
umidade absorvida.

Para corpos de prova confeccionados em laboratorio, a sequéncia de preparagdo esta
detalhada no item 4.2.2.2, e para adaptar-se ao ensaio de dilatometria, esses corpos de prova,
antes da queima, foram cortados nas dimensdes de 0,7 x 0,7 x 5 cm’ e apds queima, 0s corpos
de prova foram mantidos na mufla para que resfriassem naturalmente até atingirem
aproximadamente 70°C, sendo em seguida acomodados em dessecador até o resfriamento total
(temperatura ambiente).

Os corpos de prova destinados a dilatometria, apos ensaios de EPU, foram ensaiados
em dilatometro da marca BP Engenharia modelo RB12, com a velocidade de aquecimento de
5°C/min até a temperatura de 500°C, seguido de resfriamento natural até temperatura
ambiente. O resultado da expansdo é a média de duas determinagdes para cada condigdo de

ensaio, com 3 casas decimais e expresso em %.
4.2.4. Ensaios para Determinacio da Resisténcia Mecinica Antes e Apés EPU

A resisténcia mecanica dos corpos de prova, antes e apos os ensaios de EPU e secagem
ao ar por trés horas, foi determinada através da tensdo de ruptura a flexao utilizando o método
dos trés pontos e o método dos quatro pontos. A distancia entre os apoios adotada foi de 9,0
cm e a velocidade de carregamento de 0,5 mm/m, para ambos os casos. A distancia entre os
pontos de carga do método dos quatro pontos (flexdo simétrica) foi de 3,0 cm. Os resultados
de tensdo de ruptura a flexdo sdo a média de 10 determinagdes, com desvio maximo de + 5%,
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com aproximagdo de duas casas decimais € sdo expressos em MPa. Os ensaios de flexdo foram
realizados em maquina da marca Testometic Micro 350 modelo Goodbrand.
A tensdo de ruptura a flexdo pelo método dos trés pontos foi calculada utilizando a

Equagao 5.

3PL

Trf = =
2bh

)

Onde,

Trf= tensdo de ruptura a flexdo

P = carga obtida para ruptura do corpo de prova
L = distancia entre 0s apoios

b = largura do corpo de prova

h = altura do corpo de prova

A tensdo de ruptura a flexdo pelo método dos quatro pontos foi calculada utilizando a

Equagdo 3, ja mencionada.

PL
Tef=

R ©

Onde,

Trf= tensdo de ruptura a flexdo

P = carga obtida para ruptura do corpo de prova
L = distancia entre os apoios

b = largura do corpo de prova

h = altura do corpo de prova

Preparacdo dos corpos de prova

Foram utilizados corpos de prova (15 x 2 x lem®), cuja preparagio esta descrita nos

itens 42.2.1 €4.2.2.2, apos ensaios de EPU descritos no item 4.2.3.
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4.2.5. Ensaios de Caracterizaciio Antes ¢ Apos EPU

A Figura 21 apresenta o fluxograma dos ensaios de caracterizag@o realizados antes e

apos EPU.
Massas J

v
Extrusio de corpos de prova
| Secagem ao ar
_ L

Secagem em estufa a 110°C

Queima a 900°C

Ensaios de DRX, E1V, PM, BET I

)

Ensaios de EPU: Fervura por 24
horas e autoclavagem por 5 horas

P

\

v
Ensaios de DRX, EIV, PM, BET |
apos EPU |
Discussio dos resultados e
conclusdes
i
onde, A

DRX - difragdo de raios X

ElV - espectroscopia de infravermelho

PM - porosimetria de mercurio

BET - técnica de analise da area
especifica do solido

\EPU - expansao por umidade ,

Figura 21. Fluxograma dos ensaios de caracterizag@o realizados antes e apos EPU

4.2.5.1. Difracio de Raios X

Com o objetivo de verificar o comportamento estrutural das amostras antes e apoés EPU

foi realizado o ensaio de DRX.
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A DRX foi realizada a 40 mA e 30 kV em difratometro Rigaku Denki, operando com a
radiacao K-alfa de cobre e filtro de niquel, com varredura a 2° 20/minuto entre 3 e 80°.

As amostras utilizadas para realizagdio do ensaio sido de corpos de prova
confeccionados em laboratorio. A sequencia utilizada para preparagio dos corpos de prova foi
a mesma descrita no item 4.2.2.2 ., utilizando-se os corpos ceramicos queimados a 900°C, antes
e apos serem submetidos a ensaios de fervura por 24 horas e autoclavagem por 5 horas, que

foram triturados e passados em peneira ABNT n.° 200 (0,074 mm).
4.2.5.2. Espectroscopia de Infravermelho

Com o objetivo de tentar esclarecer os mecanismos de EPU utilizou-se a
espectrometria de infravermelho segundo métodos contidos nas referéncias (Ferreira, 1972,
Silverstein, Bassler e Morril, 1979 e Garton, 1992), em amostras de corpos de prova antes e
apos ensaios de EPU.

As amostras selecionadas para realizagdo deste ensaio receberam o mesmo tratamento
das utilizadas para o ensaio de DR-X (Item 4.2.5.1) e foram ensaiadas em espectofotometro da

marca NICOLET. Os espectros foram obtidos através de 21 varreduras entre 400 e 4000 cm’™.
4.2.5.3. Porosimetria de Mercirio

A técnica de porosimetria de mercuirio foi empregada para avaliar o tamanho médio de
poros e a distribui¢gdo de tamanho de poros das amostras, antes e apos EPU. O método de
intrusdo de mercurio consiste em aplicar uma pressdo para forgar a entrada do mercirio no
interior dos poros do corpo ceramico, uma vez que o mercurio ndo molha a maioria dos corpos
cerdmicos. Quanto menor o tamanho dos poros, maior a pressao necessaria para a penetragao
de mercurio. O raio dos poros preenchidos para uma dada pressdo ¢ dado pela Equagdo de
Washburn, Equagao 6.

_ 2ycosO
T

Nesta Equagdo, r € o raio do poro, y € a tens@o superficial do mercurio, P a pressdo e 0

(6)

o angulo de molhamento entre a cerdmica e o merclrio que, para a maioria dos materiais €
igual a 130° (Reed, 1995).
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As amostras utilizadas para realizagdo do ensaio sio de corpos de prova
confeccionados em laboratorio. A sequencia utilizada para preparagdo dos corpos de prova foi
a mesma descrita no item 4.2.2.2., utilizando-se os corpos ceramicos queimados a 900°C, antes
e apos serem submetidos a ensaios de fervura por 24 horas e autoclavagem por 5 horas, sendo
entdo triturados em dimensdes adequadas ao ensaio.

Na analise utilizou-se o porosimetro de mércurio MICROMETRICS — POROSIZER
modelo 9320V2.07.

Os resultados de porosidade sdo dados com aproximagdo de duas casas decimais e sdo

expressos em %.

4.2.5.4. Area Especifica do Sélido

Com o objetivo de verificar a variagdo da area especifica das amostras frente a EPU
utilizou-se a metodologia de adsorgio de nitrogénio (BET) nas amostras antes e apOs ensaios
de EPU.

As medidas de area especifica das amostras foram feitas através do método de
adsorgdo fisica de gas, desenvolvido por Brunauer, Emmett e Teller (BET). A técnica consiste
em medir a quantidade de gas necessaria para saturar a superficie da amostra. Uma amostra
com a superficie limpa através de vacuo ou gas inerte, € exposta a variagdo de pressdes
parciais do gas a ser adsorvido, medindo-se assim, a quantidade de gas adsorvido na
superficie versus a pressdo parcial. Admitindo-se que cada molécula de gas ocupa uma area
precisa, a area superficial especifica da amostra testada € calculada através do comportamento
de adsorgdo (German, 1996).

As amostras selecionadas para realizagdo deste ensaio receberam o mesmo tratamento
das utilizadas para o ensaio de porosimetria (Item 4.2.5.3).

Na analise utilizou-se o equipamento MICROMERITICS Gemini 2370 V5.00.

Os resultados de area superficial especifica sdo dados com aproximagdo de duas casas

. - 2
decimais e sdo expressos em m°/g.
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4.2.6. Interdependéncia Entre as Varidveis Estudadas

Com o objetivo de verificar a interdependéncia entre as variaveis estudadas, foram
obtidas curvas de calibragado para:

= os métodos de medigdo direta e dilatometria, utilizados na determinagdo da EPU;

* 0s métodos dos trés pontos e quatro pontos, utilizados na determinagdo da
resisténcia mecanica.

A analise destas variaveis foram efetuadas no Microsoft Excel 97, através do método

dos minimos quadrados.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAQO

5.1 Ensaios de Caracterizacio

5.1.1 Caracterizacio Mineralogica

Andlise quimica

Os resultados da analise quimica (AQ) das massas estudadas encontram-se na Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢do quimica das massas estudadas

Determinacdes Tenres % peed)
B E M
Si0, (Oxido de silicio) 48,91 54,79 55,76
ALOj; (Oxido de aluminio) 25,72 22,18 20,92
Fe,0; (Oxido de ferro) 9,58 7,82 6,23
CaO (Oxido de cilcio) 1,40 1,68 Tragos
MgO (Oxido de magnésio) 0,89 1,20 Tragos
Na,O (Oxido de sodio) 1,00 1,35 1,86
K>O (Oxido de potissio) 0,97 1,27 1,57
RI (Residuo insoluvel) 1.27 232 5,26
Pr (Perda ao rubro) 9,45 7,28 7,92

A amostra B apresenta teores de SiO; e ALO; de 4891% e de 25,72%,
respectivamente, podendo ser classificada como uma amostra silico-aluminosa. Apresenta teor
de ferro de aproximadamente 9,58%, caracteristico das amostras utilizadas para ceramica
vermelha. O teor de fundentes (Na;O e K;0) soma 1,97%, teor também considerado tipico
destes materiais.

A amostra E apresenta teores de SiO; e ALO; de 54,79% e de 22,18%,
respectivamente, podendo ser classificada como uma amostra silico-aluminosa. Apresenta teor

de ferro de aproximadamente 7,82%, caracteristico das amostras utilizadas para ceramica
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vermelha. O teor de fundentes (Na;O e K;O) soma 2,62%, teor também considerado tipico
destes materiais.

A amostra M apresenta teores de SiO; e AlL,O; de 55,76% e de 20,92%,
respectivamente, podendo ser classificada como uma amostra silico-aluminosa. Apresenta teor
de ferro de aproximadamente 6,23%, caracteristico das amostras utilizadas para ceramica
vermelha. O teor de fundentes (Na,O e K,0) soma 3,43%, teor também considerado tipico
destes materiais.

Com base na analise quimica, onde os elementos sdo todos considerados na forma de
oxidos, € possivel fazer um calculo aproximado da composigdo mineralogica da argila e
teremos o que se chama analise racional calculada. Para esse calculo, foram utilizadas as
relagdes obtidas por Ries (1928) (in Souza Santos, 1992). Os resultados da analise racional das

massas estudadas encontram-se na Tabela IL.

Tabela I1. Analise racional

Substincia
Amostras Feldspato (%) | Quartzo (%)
argilosa (%)
B 71,09 14,19 14,72
E 60,66 18,92 20,42
M 54,75 25,01 20,24

Alguns estudos (Holsher, 1931 e Thiemecke, 1941) afirmam que as variagdes de
dimensdes devido a EPU sdo bem mais acentuadas em corpos ceramicos contendo feldspato
do que em corpos constituidos apenas de argila, devido a uma maior formag@o de fase vitrea
durante a queima destes corpos. Analisando a Tabela II, observa-se que a amostra M
apresentou uma maior quantidade de feldspato. Portanto, de acordo com os estudos de Holsher
(1931) e Thiemecke (1941), é de se esperar que a amostra M apresente valores de EPU
maiores do que os apresentados para as amostras B e E.

A fim de analisar as possiveis correlagdes entre a EPU e a composi¢do quimica, a
semelhanga do observado por Young e Brownell (1959), foram calculadas as razdes

alumina/silica (A/S) e (oxidos de sodio + potassio)/alumina ((N+K)/A). Os valores destas
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razdes estdo expressos na Tabela III. Observa-se que as razdes A/S e (N+K)/A variaram de
0,38 a2 0,52 e de 0,08 a 0,16 respectivamente.

Tabela IIL Razdes alumina/silica (A/S) e (6xido de sddio + oxido de potassio)/

alumina ((N+K)/A)
Amostras A/S (N+K)/A
B 0,52 0,08
E 0,40 0,12
M 0,38 0,16

Analise por difracdo de raios X

Os difratogramas das amostras B, E e M s@o apresentados na Figura 22.
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(b) Amostra E

Legenda

C - caulinita

F - feldspato

M - mica muscovita
Q - quartzo

—— Amostra B
— Amostra E
~—— Amostra M

Figura 22. Difratogramas de raios X das amostras (a) B, (b) Ee (¢) M
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A amostra B apresentou reflexdes dos seguintes minerais: caulinita mal cristalizada
(7,154), feldspato (6,31A; 5,78A; 4,04A; 3,76A; 3,65A; 3,60A; 3,21A), mica muscovita
(9,94A; 4,984 4,48A) e quartzo (4,27A; 3,34A; 2,54A; 2,324, 2,024; 1,73A; 1,44R).

A amostra E apresentou reflexdes dos seguintes minerais: caulinita mal cristalizada
(7,14 A), feldspato (6,37A; 4,04A; 3,79A; 3,65A; 3,49A; 3,24A; 3,20A; 2,94A:2,65A), mica
muscovita (10,40A; 4,48A) e quartzo (4,27A; 3,34A; 2,38A; 2,04A; 1,73A).

A amostra M apresentou reflexdes dos seguintes minerais: caulinita mal cristalizada
(7,14A), feldspato (6,37A; 5,90A; 4,04A; 3,95A; 3,77A; 3,69A; 3.54A; 3,46A; 2,99A; 2,92A),
mica muscovita (4,46 A) e quartzo (4,24A; 3,34A; 2,50A; 2,044 1,54A).

Analise térmica diferencial e termogravimétrica

As transformagdes que ocorrem com o aumento da temperatura, nas amostras B, E e

M, sdo evidenciadas nas curvas de ATD e ATG da Figura 23.
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Figura 23. Analise térmica diferencial e termogravimétrica das amostras (a) B, (b) Ee (c) M
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A amostra B apresenta picos endotérmicos a 141,6°C de alta intensidade, caracteristico
da perda de agua coordenada e adsorvida, a 393,6°C de baixa intensidade, caracteristico da
presenga do hidroxido de aluminio, e a 558,9°C de média intensidade, caracteristico da
desidroxilagio, acompanhado de uma perda de massa de aproximadamente 10%; entre 203°C
e 300°C ha uma banda exotérmica de alta intensidade, caracteristica da pir6lise e combustdo
de matéria orgdnica e a 868,7°C observa-se um pico exotérmico de baixa intensidade,
caracteristico da nucleagdo da mulita.

A amostra E apresenta picos endotérmicos a 137, 4°C de alta intensidade, caracteristico
da perda de agua coordenada e adsorvida, a 563,6°C de média intensidade, caracteristico da
desidroxilagdo, acompanhado de uma perda de massa de aproximadamente 12,38%, e a
604,3°C de alta intensidade, caracteristico da combustdo de matéria organica na forma de
grafite; entre 228°C e 529°C ha uma banda exotérmica de média intensidade, caracteristica da
pirdlise e combustdo de matéria organica e a 889,2°C observa-se um pico exotérmico de baixa
intensidade, caracteristico da nucleag¢do da mulita.

A amostra M apresenta picos endotérmicos a 132,7°C de alta intensidade, caracteristico
da perda de agua coordenada e adsorvida, a 551,4°C de média intensidade, caracteristico
desidroxilagdo, acompanhado de uma perda de massa de aproximadamente 8,9%, e a 592°C de
pequena intensidade, caracteristico da combustdo de matéria organica na forma de grafite;
entre 241°C e 509°C ha uma banda exotérmica de média intensidade, caracteristica da pirolise
e combustdo de matéria organica e a 857,2°C observa-se um pico exotérmico de baixa
intensidade, caracteristico da nucleagdo da mulita.

De acordo com as caracteristicas das curvas de analise térmica analisadas, e com base
nos dados da literatura (Souza Santos, 1992), € possivel concluir que se trata de amostras de
argilas quaternarias recentes, onde a caulinita mal cristalizada € o argilomineral predominante,

apresentando também matéria orgénica.

5.1.2 Analise Granulométrica

Os resultados obtidos através da analise granulométrica das amostras de argilas B, E e
M, encontram-se na Tabela TV. Pode-se observar, mediante os valores obtidos para o
percentual de material retido nas peneiras ABNT de niimeros 16 (1,2mm), 30 (0,6mm), 50

(0,3mm), 100 (0,15mm), 200 (0,074mm) e 325 (0,044mm), que as amostras B e E
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apresentaram um alto teor da fragdo argila + silte, que segundo a norma técnica NBR 7181
(1984), corresponde as faixas de tamanhos da fragdo argila (<0,005 mm) e silte (0,05 a 0,005

mm) e a amostra M apresentou um baixo teor desta fragdo.

Tabela IV. Resultados da analise granulométrica por peneiramento das argilas

Amostra B Amostra E Amostra M
% que
. Y% % que passa % %o % que passa
Peneiras passa da
acumulado | da amostra | acumulado acumulado da amostra
. amostra
retido total retido retido total
total
N° 16 )11 99,89 0,20 99,80 2,48 97,52
N° 30 0,92 98,97 2,97 97,03 16,99 83,01
N°® 50 2,84 97,16 9,72 90,28 33,43 66,57
N° 100 6,38 93,62 14,48 85,52 38,75 61,25
N° 200 12,79 87,21 16,51 83,49 45,05 54,95
N° 325 17,67 82.33 17,51 82.49 50,21 49.79

5.1.3 Ensaios de Plasticidade

Os resultados da caracterizag@o de plasticidade das argilas B, E e M estdo apresentados
na Tabela V.

Os resultados para o limite de liquidez apresentaram varia¢do de 30,00% (amostra M) a
39,50% (amostra B). Para o limite de plasticidade, variaram de 17,01% (amostra B) a 25,18%
(amostra E). Para o indice de plasticidade, variaram de 11,70% (amostra M) a 22,49%
(amostra B). Apos a analise destes resultados, segundo critérios utilizados em mecénica dos
solos (Caputo, 1994), as amostras E e M podem ser classificadas como mediamente plasticas

(7%<IP<15%) e a amostra B como altamente plastica (IP>15%).
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Tabela V. Caracteristicas de plasticidade das argilas B, Ee M

Limite de liquidez- | Limite de plasticidade- | Indice de plasticidade-
Amostras
LL (%) LP (%) 1P (%)
B 39,50 17,01 22.49
E 38,00 25,18 12,82
M 30,00 18,30 11,70

5.2. Ensaios Cerimicos
3.2.1.Ensaios Ceramicos com Amostras de Blocos Cerdmicos

A Tabela VI apresenta os resultados dos ensaios cerimicos efetuados com as amostras
de blocos ceramicos industriais, determinando-se as caracteristicas cerimicas de absorgio de
agua, porosidade aparente, massa especifica aparente e tensdo de ruptura a flexio determinada
através dos métodos dos trés pontos e quatro pontos. Para a absor¢do de agua os valores
variaram de 7,46 (amostra B) a 9,12% (amostra M), para a porosidade aparente os valores
variaram de 15,07 (amostra B) a 17,94% (amostra M), para a massa especifica aparente os
valores variaram de 1,97 (amostra M) a 2,07 g/em’ (amostra E), para a tensio de ruptura &
flexdo pelo método dos trés pontos os valores variaram de 4,66 (amostra M) a 10,00 MPa
(amostra B) e para a tensfo de ruptura a flexdo pelo método dos quatro pontos os valores

variaram de 3,44 (amostra M) a 8,23 MPa (amostra B).

Tabela VI, Ensaios cerdmicos das amostras dos blocos ceramicos

Amostras B E M

Absorcao de dgua (%) 7,46 £ 0,36 8.54+ 0,28 9,12 + 0,39
Porosidade aparente (%) 15,07 £ 0,67 | 17,65+ 0,53 | 17,94 £ 0,65
Massa especifica aparente (g/em”) | 2,02+ 0,01 2,07+ 0,01 1,97 = 0,02
Tensdio de ruptura a flexio —

10,00 + 0,62 7,26 + 0,80 4,66 + 1,07
método dos trés pontos (MPa)
Tensio de ruptura a flexdo —

8,23 +0,10 6,35 + 0,69 3,44 £0,18
método dos quatro pontos (MPa)

51




Comparando os resultados das caracteristicas cerdmicas de absor¢iio de agua,
porosidade aparente, massa especifica aparente ¢ tensfo de ruptura & flexdo pelo método dos
trés pontos, apresentados na Tabela VI, com os de argilas industriais brasileiras incluidas na
faixa de valores proposta por Souza Santos (1992), € possivel enquadrar as amostras de blocos
cerdamicos B e E no grupo de cerdmica vermelha, ja4 que estas amostras satisfizeram a
especificacdo com relacio 4 absor¢do de dgua, que exige um valor inferior a 25,00%, com
relagdo a porosidade aparente, que € de no maximo 35,00%, com relagdo a massa especifica
aparente, que € de no minimo 1,70g/<:m3 ¢ com relagdo a tensdo de ruptura a flexdo pelo
meétodo dos trés pontos que ¢ de no minimo 6,00 MPa. A amostra M atendeu as especificagdes
exceto a de tens#o de ruptura a flexio pelo método dos trés pontos.

Comparando os resultados da tensdo de ruptura a flexdo pelo método dos trés pontos
(Tabela V1) das amostras de blocos cerdmicos B, E e M, com os valores-limites recomendados
por Barzaghi e Salge (1948), que sdo de no minimo: 1,96 MPa para blocos de alvenaria; 5,39
MPa para blocos furados ¢ 6,37 MPa para telhas, pode-se observar que as amostras B e E
apresentaram valores dentro do limite proposto para blocos furados, € a amostra M apresentou

a tensio de ruptura a flexdo abaixo do valor minimo recomendado.

5.2.2 Ensaios Cerimicos com Corpos de Prova Confeccionados em Laboratério

A Tabela VII apresenta os resultados obtidos para os ensaios cerdmicos dos corpos de
prova confeccionados em laboratorio. Foram determinadas as caracteristicas cerimicas de
absor¢do de agua, porosidade aparente, massa especifica aparente, retrago linear de queima,
perda ao rubro e de tensfio de ruptura a flexdo determinada através dos métodos dos trés
pontos e quatro pontos.

Os corpos de prova foram queimados nas temperaturas de 700, 800, 900, 1000 e
1100°C, tal como ja mencionado no capitulo de Materiais e Métodos. Todas as amostras
estudadas apresentaram superqueima a 1100°C e, particularmente, a amostra E apresentou
superqueima a 1000°C, estas amostras apresentaram deformagdes nas arestas e varias
barrinhas grudaram umas s outras, ocorrendo também um comportamento descrito por Souza
Santos (1992), o inchamento produzido por desprendimento de gases, deformando os corpos

de prova e impedindo a determinagdo das suas caracteristicas ceramicas.
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Tabela VII. Ensaios ceramicos dos corpos de prova confeccionados em laboratorio

Massa Tenséo de Tensdo de
_ ) Retragao
Absor¢do de  Porosidade especifica _ Perda ao ruptura a ruptura a
Amostras linear de
agua (%) aparente (%) aparente ) rubro (%) flexdo — 3 flexdo — 4
3 queima (%)
(g/em”) pontos (MPa) pontos (MPa)
B 11,44+ 0,31 2291 +0,48 2,00 £ 0,01 -0,06 £ 0,01 4,09 £0,93 19,16 £0,70 17,89 +0,71
700°C  |E 1229+0,02 2459+0,04 200+0,01 -0,36 £0,07 6,20£0,19  25,57+0,24 2429 +0,62
M | 12,53+0,68 2325+089 186+0,04 -040+008 390+0,08 10,89+0,13  7,62+0,57
B | 1139+ 0,10 22,54+ 0,12 198+ 001 -028+001 6,77+0,33  20,26+023 19,29 +0,59
800°C |E 10,73 £ 0,29 21,82+ 0,49 2,03+ 0,01 -0,48 + 0,09 7,28 £ 0,20 31,34+ 1,07 27,46 £0,59
M | 11,61+ 0,26 2282+ 0,48 197+ 0,00 -0,56+0,03 4,67+0,11 11,83+0,95 8,89 +£0,70
B 9,79+ 0,17 19,54+ 0,38 1,99 + 0,00% -0,76 + 0,04 5,95 £0,06 28,55+036 22,67 +0,32
900°C |E | 6,96+ 0,06 13,90+ 0,01 199+ 0,02 -1,03+0,17 1022+0,66 3546+072 29.87+0,14
M 10,29+ 0,35 20,23+ 0,58 1,97+ 0,01 -0,70 £ 0,21 5,46 + 0,40 10,99 + 0,44 9,39+ 0,49
B | 729+ 022 1436+ 0,13 197+ 0,15 -1,59+002 6,77+0,03 2509+098 1927 +0,54
1000°C |E Superqueima
M | 847+ 0,68 16,75+ 1,47 198+ 0,01 -122+044 5464040 11,53+032 9,16 0,25
B
1100°C |E Superqueima
M

* Valores de zero devido ao arredondamento
L]



Os resultados dos ensaios cerdmicos realizados com os corpos de prova queimados a
700°C, apresentados na Tabela VII, s3o os seguintes: para a absor¢do de dgua os valores
variaram de 11,44 (amostra B) a 12,53% (amostra M), para a porosidade aparente os valores
variaram de 22,91 (amostra B) a 24,59% (amostra M), para massa especifica aparente os
valores variaram de 1,86 (amostra M) a 2,00 g/em’ (amostras B e E), para retragdo linear de
gueima os valores variaram de —0,40% (amostra M) a -0,06% (amostra B), para a perda ao
rubro os valores variaram de 3,90 (amostra M) a 6,20% (amostra E), para tensdo de ruptura a
flexdo pelo método dos trés pontos os valores variaram de 10,89 (amostra M) a 25,57 MPa
(amostra E) ¢ para tensio de ruptura a flexdo pelo método dos quatro pontos os valores
variaram de 7,62 (amostra M) a 24,29 MPa (amostra E).

Os resultados dos ensaios cerdmicos realizados com os corpos de prova queimados a
800°C, apresentados na Tabela VII, sdo os seguintes: para a absor¢do de agua os valores
variaram de 10,73 (amostra E) a 11,61% (amostra M), para a porosidade aparente os valores
variaram de 21,82 (amostra B) a 22,82% (amostra M), para massa especifica aparente os
valores variaram de 1,97 (amostra M) a 2,03 g/cm’ (amostra E), para retragio linear de queima
os valores variaram de —0,56% {amostra M) a —0,28% (amostra B), para a perda ao rubro os
valores variaram de 4,67 (amostra M) a 7,28% (amostra E), para tensdo de ruptura a flexdo
pelo método dos trés pontos os valores variaram de 11,83 (amostra M) a 31,34 MPa (amostra
E) e para tensdo de ruptura a flexdo pelo método dos quatro pontos os valores variaram de
8,89 (amostra M) a 27,46 MPa (amostra E).

s resultados dos ensaios ceramicos realizados com os corpos de prova queimados a
900°C, apresentados na Tabela VII, sfo os seguintes: para a absor¢do de agua os valores
variaram de 6,96 (amostra E) a 10,29% (amostra M), para a porosidade aparente os valores
variaram de 13,90 (amostra B) a 20,23% (amostra M), para massa especifica aparente os
valores variaram de 1,97 (amostra M) a 1,99 g/cm3 (amostras B e E), para retra¢io linear de
queima os valores variaram de —1,03% (amostra E) a —0,70% (amostra M), para a perda ao
rubro os valores variaram de 5,46 (amostra M) a 10,22% (amostra E), para tensio de ruptura a
flexdio pelo método dos trés pontos os valores variaram de 10,99 {amostra M) a 35,46 MPa
{amostra E) e para tensfio de ruptura a flexdo pelo método dos quatro pontos os valores
variaram de 9,39 (amostra M) a 22,67 MPa (amostra E).

Os resultados dos ensaios ceramicos realizados com o0s corpos de prova queimados a

1000°C, apresentados na Tabela VTI, s80 os seguintes: os valores, obtidos para a amostra B, de
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absorgdo de agua, porosidade aparente, massa especifica aparente, retragdo linear de queima,
perda ao rubro, tensio de ruptura a flexdo pelo método dos trés pontos e tensio de ruptura a
flexdo pelo método dos quatro pontos foram de 7,29%, 14,36%, 1,97 g/em’, -1,59%, 6,77%,
25,09 MPa e 19,27 MPa respectivamente; os valores, obtidos para a amostra M, de absorg¢do
de agua, porosidade aparente, massa especifica aparente, retra¢do linear de queima, perda ao
rubro, tensdo de ruptura a flexdo pelo método dos trés pontos e tensdo de ruptura a flexdo pelo
método dos quatro pontos foram de 8,47%, 16,75%, 1,98 g/cms, -1,22%, 5,46%, 11,53 MPa e
9,16 MPa respectivamente.

Comparando os resultados das caracteristicas ceramicas de absor¢do de agua,
porosidade aparente, massa especifica aparente e tensdo de ruptura a flexdo determinada
através do método dos trés pontos, dos corpos de prova queimados a 700, 800, 900 e 1000°C,
com os de argilas industrias brasileiras incluidas na faixa de valores proposta por Souza Santos
(1992), para corpos de prova queimados a 950°C, € possivel enquadrar as trés amostras de
argilas estudadas no grupo de ceramica vermelha, ja que estas amostras satisfizeram a
especificagdo com relagdo a absorgdo de agua, que exige um valor inferior a 25,00%, com
relagdo a porosidade aparente, que € de no maximo 35,00%, com relagdo a massa especifica
aparente, que é de no minimo 1,70g/cm’ e com relagdo a tensdo de ruptura a flexdo pelo
método dos trés pontos que € de no minimo 6,00 MPa.

Analisando os resultados obtidos para tensio de ruptura a flexdo observa-se que com o
meétodo dos quatro pontos as amostras apresentaram valores menores do que os obtidos pelo
método dos trés pontos, confirmando estudos de Richerson (1992).

Comparando os resultados de absorgdo de agua, porosidade aparente, massa especifica
aparente e tensdo de ruptura a flexdo pelos métodos dos trés e quatro pontos, apresentados nas
Tabelas VI e VII, respectivamente para blocos ceramicos industriais e corpos de prova
confeccionados em laboratorio a partir da mesma massa, observa-se que os valores obtidos
para os blocos cerdmicos para absor¢do de agua, porosidade aparente e massa especifica
aparente sdo similares aos apresentados pelos corpos de prova queimados a 900°C. Ja os
valores de tensdo de ruptura a flexdo obtidos pelos métodos dos trés e quatro pontos para os
blocos ceramicos comerciais, ndo se aproximam de nenhum dos valores encontrados para os
corpos ceramicos confeccionados em laboratério, traduzindo sempre uma resisténcia mecanica
muito inferior, mesmo em relagdo aos corpos de prova queimados as temperaturas mais

baixas. Para os corpos cerdmicos confeccionados em laboratorio houve um controle rigoroso
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na confecgdo dos corpos cerdmicos. existindo uma homogeneidade ao longo do comprimento
do corpo de prova, ao contrario das amostras de blocos ceramicos que sdo fabricados sem
controle da umidade e granulometria adequadas para extrusdo, dos ciclos de secagem e de
queima, entre outros fatores que influenciam a qualidade do produto final, resultando em

corpos ceramicos com elevado nimero de trincas e defeitos visiveis.
5.3. Ensaios de EPU

A EPU dos blocos ceramicos como também dos corpos cerdmicos confeccionados em
laboratorio foi determinada através da utilizagdo de paquimetro (medicdo direta) e dilatdmetro,
tal como ja mencionado no capitulo de Materiais e Métodos. Assim, inicialmente sera feita a
exposi¢do dos dados obtidos por cada método e em seguida uma analise comparativa de todos

os dados.
Resultados da EPU dos blocos cerimicos

A Tabela VIII apresenta os resultados obtidos, através da medigdo direta, para a EPU
(%) das amostras de blocos ceramicos B, E e M, apds ensaios de EPU nas condi¢des
especificadas. :

_ Os valores de EPU (%) para as amostras de blocos ceramicos obtidos através da
medigdo direta variaram de 0,01% (I30-imersdo 30 dias) a 0,10% (AS5-autoclave 5 horas) para
a amostra B, 0,01% (130 e 160-imersdo 30 e 60 dias) a 0,09% (A4 e A5-autoclave 4 e 5 horas)
para a amostra E e 0,01% (I30-imersdo 30 dias) a 0,08% (AS-autoclave 5 horas) para a
amostra M.

Comparando os resultados de EPU contidos na Tabela VIII, com o valor limite de EPU
de 0,3mm/m (0,03%), proposto pela especificagdo AS 1226.5 (1984) para blocos ceramicos,
observa-se que os dados das amostras B, E e M, submetidas a ensaios de autoclave por 2, 4 e
5h apresentaram valores de EPU superiores a este limite.

Com base na Tabela VIII verifica-se que a utilizagdo do paquimetro gera valores com
elevados desvios padrdo, com ordens de grandeza que chegam a igualar-se aos valores médios
determinados. Observa-se também a presenca de valores de desvio padrdo iguais a zero, o que

parece uma incoeréncia. Quer os desvios elevados, quer os nulos, podem ser explicados pelo
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fato da resolugdo do paquimetro utilizado ser de apenas 0,0lmm, que aparentemente ¢
pequena para a medigdo das expansdes verificadas, tornando as medi¢des insensiveis as
variagdes devidas a umidade, gerando valores de zero para os desvios, ou demasiado
dependentes do arranjo experimental utilizado para medigdo, gerando valores elevados para os

desvios, conforme foi sugerido por Menezes (2001).

Tabela VIIL EPU (%) das amostras de blocos ceramicos B, E e M, determinadas por medigio

direta, apos ensaios de EPU nas condigdes especificadas

Expansiio por umidade (%)
Condic¢des de ensaio Medicao direta
B E M

130-imersio 30 dias 0,01 £0,00% 0,01 £+ 0,00* 0,01 £ 0,00%
160-imersio 60 dias 0,02 + 0,00* 0,01 £0,01 0,02 £ 0,00*
190-imersio 90 dias 0,02 + 0,00% 0,02 £ 0,01 0,01 £0,00%

F8-fervura 8 horas 0,02 +0,00* 0,02 +0,00* 0,01 £ 0,00*
F10-fervura 10 horas 0,02 + 0,00* 0,02 +£0,01 0,02 + 0,00*
F24-fervura 24 horas 0,03 £ 0,01 0,03 £ 0,02 0,03 £ 0,01
A2-autoclave 2 horas 0,05 £ 0,01 0,05 £0,01 0,04 + 0,01
Ad4-autoclave 4 horas 0,07 £0,02 0,09+ 0,01 0,05 +£0,02
AS-autoclave S horas 0,10 £ 0,02 0,09 £ 0,02 0,08 £0,02

* Valores de zero devido ao arredondamento

Nos ensaios de dilatometria foram obtidas curvas dilatométricas das amostras, com o
acompanhamento do aquecimento e do resfriamento, sendo a EPU calculada pela diferenga de
dimensdo das amostras na temperatura de inicio de ensaio. A Figura 24 apresenta uma curva

tipica das amostras ensaiadas por dilatometria.
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Figura 24. Curva tipica de pegas que sofreram expansido por umidade

A Tabela IX apresenta os resultados obtidos por dilatometria para a EPU (%) das

amostras de blocos ceramicos B, E e M, apos ensaios nas condigdes especificadas.

Tabela IX. EPU (%) das amostras de blocos ceramicos B, E e M, determinadas por

dilatometria, apos ensaios de EPU nas condigdes especificadas

Expansio por umidade (%)
Condicées de ensaio Dilatometria
B E M

130-imersiao 30 dias 0,014 0,006 0,010
160-imersio 60 dias 0,035 0,011 0,019
I90-imersdo 60 dias 0,036 0,011 0,024

F8-fervura 8 horas 0,040 0,014 0,035
F10-fervura 10 horas 0,051 0,020 0,039
F24-fervura 24 horas 0,054 0,037 0,057
A2-autoclave 2 horas 0,093 0,100 0,070
Ad-autoclave 4 horas 0,097 0,117 0,080
AS-autoclave 5 horas 0,119 0,120 0,085

Os valores de EPU (%) para as amostras de blocos ceramicos, obtidos por dilatometria,
variam de 0,014% (130-imersdo 30 dias) a 0,119% (AS-autoclave 5 horas) para a amostra B,
de 0,006% (I130-imersdo 30 dias) a 0,120% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra E e de
0,010% (130-imersdo 30 dias) a 0,085% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra M.
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Comparando os resultados de EPU contidos na Tabela IX, com o valor limite de EPU
de 0,3mm/m (0,03%), proposto pela especificagdo AS 1226.5 (1984) para blocos cerdmicos,
observa-se que os valores de EPU determinados por dilatometria das amostras B, E e M
submetidas a ensaios de fervura por 24 h, autoclave por 2h, 4h e Sh, das amostras B e M
submetidas a ensaios fervura 8h e 10h e da amostra B submetida a ensaios de imersio por 60 e
90 dias, sdo superiores ao limite proposto.

Analisando os valores de EPU da Tabela 1X, determinados por dilatometria dos corpos
de prova ensaiados por fervura 24 horas e autoclavagem 5 horas, observa-se que os resultados
de fervura 24 horas chegam a ser 2 a 3 vezes menores do que os de autoclave. Com base
nestes resultados, € possivel observar a importancia dos diversos parimetros na EPU ¢ a forma
como esta € determinada.

Os valores obtidos por Smith (1955) para a EPU de blocos cerdmicos submetidos a
intempéries no periodo de 1 a 1000 dias variaram de 0% a 0,070%; comparando com os
valores mostrados nas Tabelas VIII e IX, observa-se que estes ultrapassaram a faixa obtida por
Smith (1955) apenas quando as amostras foram submetidas as condi¢es mais severas de
ensalo, como autoclave 2 horas (dados de dilatometria), autoclave 4 e 5 horas (dados de
dilatometria e medi¢do direta). Pode-se notar que os valores medidos nestas condigdes sdo
constderavelmente maiores que os obtidos apos simples exposi¢do a umidade, reforgando o
que € descrito por Chiar, Oliveira, Monteiro, Forjaz e Boschi (1996a) que afirmam que as
diferengas observadas provavelmente se devem ao fato de que nas condi¢des mais severas de
ensaios ocorrem varias reagdes que em condigdes normais de utilizagdo, mesmo para periodos
de tempo extremamente longos, jamais ocorreriam, sendo este um dos principais argumentos
utilizados contra o método de ensaio em autoclave,

A apresentagdo dos resultados das Tabelas VIII e IX na forma de graficos permite uma
melhor avaliagio das influéncias das condigbes de ensaio sobre a EPU e dos métodos de
medida utilizados para determina-la. Na Figura 25, a EPU determinada por medi¢do direta ¢
da dilatometria € mostrada em fungdo das condigdes de ensaio. Verifica-se que a EPU ndo ¢
uma caracteristica de valores fixos, mas pode alterar-se de acordo com as condigdes as quais a
peca € submetida.

Observa-se que os valores obtidos para EPU por medig#o direta sdo menores do que os
obtidos pela dilatometria, e esta diferenga torna-se maior com o aumento da severidade dos

ensaios. No caso dos ensaios de imersdo, os valores de EPU obtidos por dilatometria sao
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similares aos obtidos por medigdo direta. Estes resultados conduzem a uma conclusio prévia
que provavelmente ocorre uma lixiviagdo da superficie dos corpos de prova ensaiados. Este
comportamento ocorre principalmente nos ensaios de fervura e autoclavagem, que submetem
0s corpos ceramicos as correntes de convecgdo pela agua, e como na medigdo direta, o valor
da EPU ¢ referido ao comprimento inicial da pega, antes do ensaio, o valor da EPU sera
alterado e consequentemente menor do que o da dilatometria, que € referido ao comprimento
final da pega, apds o ensaio de EPU. Este fato ¢ refor¢ado pelos estudos de Menezes (2001)
afirmando que a lixiviagdo foi comprovadamente observada em alguns corpos de prova de
algumas amostras submetidas aos ensaios de fervura, devido as correntes de convecgio da
agua, mascarando os dados de EPU e, em alguns casos, impossibilitando a determinacgio de

valores confiaveis de EPU.
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Figura 25. EPUs das amostras de blocos ceramicos B (a), E (b)e M (c), determinadas por

medigdo direta e dilatometria, apos ensaios de EPU nas condigdes especificadas

Resultados de EPU dos corpos de prova confeccionados em laboratério

A Tabela X apresenta os resultados obtidos por medi¢do direta para a EPU (%) dos
corpos de prova confeccionados em laboratério das amostras B, E e M, queimados as
temperaturas de 700, 800, 900, 1000 e 1100°C, apos ensaios de EPU nas condigdes
especificadas.
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Tabela X. EPU (%) dos corpos de prova confeccionados em laboratorio das amostras B, E e M, determinada por medigdo direta, apos

ensaios de EPU nas condig¢bes especificadas

130-imersdo  160-imersdo 190-imersdao F8-fervura8 Fl0-fervura F24-fervura e Ad- AS-
Amostras ) . autoclave 2 autoclave 4 autoclave 5
30 dias 60 dias 90 dias horas 10 horas 24 horas
horas horas horas
B | 0,01 £0,01 0,02:£0,00% 0,01+0,00* 0,02+0,02 0,02+0,00% 0,02+0,01 0,02+0,00% 0,04+0,01 0,05+0,02
700°C | E | 0,03+£0,01 0,03+0,01 0,03+0,01 0,03+0,00* 0,03+0,01 0,03+0,02 0,07+0,01 0,14+0,01 0,18+0,03
M1 0,02+0,01 0,03+0,01 0044001 0,04+0,00% 0,04+002 0,04+001 006+0,01 0,06+001 0,12+0,02
B | 0,01 £0,00% 0,02+0,00* 0,02+0,01 0,02+0,01 0,02+0,00%¥ 0,04+0,01 0,04+0,00% 0,04+0,01 0,04+0,01
800°C | E | 0,01 £0,00* 0,02+0,01 0,03+0,01 0,02+0,01 0,02+0,00% 0,03+0,01 0,04+0,01 0,05+0,00% 0,05+0,01
M| 0,02 +0,00%* 0,02+0,01 0,02+0,00* 003+001 0,02+001 006+001 007+0,01 0,06+0,01 0,10+0,02
B | 0,02+£0,01 0,02+0,00% 0,03+0,00# 0,03+0,01 0,03+0,00% 0,03+001 0,06+0,02 0,06+0,01 0,07+0,02
900°C | E | 0,024+0,01 0,03:+0,00¥ 0,03+0,01 0,03+0,01 0,044+0,01 0,03+0,00% 0,06+0,01 0,08+0,01 0,10+0,01
M| 0,03+0,01 0,04+001 0,04+0,00* 0,06+0,01 006+001 0,08+0,01 0,08+0,00% 0,08+0,01 0,14+0,01
B | 0,02+0,01 0,02+0,01 0,02+0,01 0,02+0,01 0,03+0,00% 0,03+0,01 0,05+0,00% 0,06+0,00* 0,06+ 0,02
1000°C | E Superqueima
M| 0,02+0,01 0,02+0,01 0,02+0,00% 0,02+0,00% 0,03+0,01 0,04+001 003+0,02 0,06+0,02 0,06+ 001
B
1100°C |E Superqueima
M

* Valores de zero devido ao arredondamento
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Pode-se observar que os valores de EPU (%) determinados por medicdo direta e
apresentados na Tabela X, com relagdo a temperatura de queima de 700°C, variaram de 0,01%
(I30 e I90-imersdo 30 e 90 dias) a 0,05% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra B, de 0,03%
(todas as condigdes de imersdo e fervura) a 0,18% (AS5-autoclave S horas) para a amostra E e
de 0,02% (I30-imersdo 30 dias) a 0,12% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra M. Com
relagdo a temperatura de queima de 800°C, os valores variaram de 0,01% (130-imersio 30
dias) a 0,04% (F24- fervura 24 horas, A2, A4 e AS-autoclave 2, 4 e 5 horas) para a amostra B,
de 0,01% (I30-imersdo 30 dias) a 0,05% (A4 e AS5-autoclave 4 ¢ 5 horas) para a amostra E ¢
de 0,02% (todas condi¢des de imersdo) a 0,10% (A5-autoclave 5 horas) para a amostra M.
Com relagfio a temperatura de queima de 900°C, os valores variaram de 0,02% (130 ¢ 160-
imersdo 30 e 60 dias) a 0,07% (AS-autoclave 5 horas) para a amostra B, de 0,02% (130-
imersdo 30 dias) a 0,10% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra E e de 0,03% (130- imersdo
30 dias) a 0,14% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra M. A 1000°C os valores variaram de
0,02% (todas as condig¢des de imersdo e F8-fervura 8 horas) a 0,06% (A4 e AS-autoclave 4 e 5
horas) para as amostras B e M.

Comparando os resultados de EPU da Tabela X, com o valor limite de EPU de
0,3mm/m (0,03%), proposto pela especificacdo AS 12265 (1984) para blocos cerdmicos,
observa-se que os valores de EPU determinados por medigdo direta das amostras B, E e M
submetidas a ensaios de imersdo, foram superiores a este limite apenas para a amostra M
queimada a 700°C, submetida a imersdo por 90 dias, e para esta amostra queimada a 900°C,
submetida a imersdo 60 e 90 dias. No caso dos ensaios de fervura os valores foram superiores
a este limite para a amostra M queimada a 700°C e 900°C, para a amostra B queimada a 800°C
submetida a fervura 24h e para a amostra E queimada a 900°C e submetida por fervura 10h.
Nos ensalos de autoclavagem apenas a amostra B, queimada a 700°C, e a amostra M,
queimada a 1000°C, submetida a autoclavagem por 2 horas, apresentaram valores dentro do
limite especificado.

A Tabela Xl apresenta os resultados, obtidos por dilatometria, para a EPU (%) dos
corpos de prova confeccionados em laboratério das amostras B, E e M, queimados as
temperaturas de 700, 800, 900, 1000 e 1100°C, apos ensaios de EPU nas condigOes

especificadas.
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Tabela XI. EPU (%) dos corpos de prova confeccionados em laboratorio das amostras B, E e M, determinadas através da

dilatometria, apos ensaios de EPU nas condig¢des especificadas

130- 160- 190- F8- F10- F24- A2- A4- AS-
Amostras | imersdo 30 imersdo  imersdo fervura 8 fervura 10 fervura 24 autoclave autoclave autoclave S
dias 60 dias 90 dias  horas horas horas 2horas 4 horas horas
B 0,003 0,008 0,011 0,019 0,020 0,041 0,098 0,132 0,169
700°C (E 0,003 0,003 0,012 0,024 0,028 0,056 0,163 0,234 0,294
M| 0,005 0,007 0,009 0,057 0,061 0,090 0,120 0,242 0,362
B 0,001 0,004 0,008 0,012 0,016 0,036 0,049 0,069 0,089
800°C |E 0,002 0,006 0,004 0,018 0,020 0,036 0,100 0,107 0,110
M| 0,001 0,003 0,005 0,028 0,030 0,045 0,078 0,096 0,114
B 0,053 0,058 0,062 0,069 0,077 0,075 0,092 0,078 0,098
900°C |E 0,061 0,056 0,064 0,075 0,079 0,100 0,090 0,114 0,135
M| 0,060 0,067 0,084 0,093 0,090 0,101 0,114 0,106 0,121
B 0,012 0,011 0,016 0,014 0,018 0,017 0,039 0,044 0,057
1000°C |E 0,010 0,005 0,014 0,013 0,011 0,012 0,040 0,053 0,057
M| 0,012 0,010 0,014 0,016 0,018 0,021 0,043 0,056 0,064
B 0,001 0,003 0,005 0,006 0,008 0,005 0,012 0,017 0,019
1100°C |E 0,002 0,002 0,005 0,007 0,007 0,008 0,014 0,014 0,024
M| 0,006 0,005 0,007 0,008 0,006 0,007 0,010 0,015 0,018




Pode-se observar que os valores de EPU (%) determinados por dilatometria e
apresentados na Tabela X1, com relagido a temperatura de queima de 700°C, variaram de
0,003% (130-imersdo 30 dias) a 0,169% (AS-autoclave S horas) para a amostra B, de 0,003%
(130 e 160-imersdo 30 e 60 dias) a 0,294% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra E e de
0,005% (130-imersdo 30 dias) a 0,362% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra M. Com
relagdo a temperatura de queima de 800°C, os valores variaram de 0,001% (I30-imersdo 30
dias) a 0,089% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra B, de 0,002% (130-imersio 30 dias) a
0,110% (A5-autoclave 5 horas) para a amostra E e de 0,001% (130-imersdo 30 dias) a 0,114%
(A5-autoclave 5 horas) para a amostra M, Com relagdo a temperatura de queima de 900°C, os
valores variaram de 0,053% (I30-imersdo 30 dias) a 0,098% (AS-autoclave 5 horas) para a
amostra B, de 0,056% (I60-imersdo 60 dias) a 0,135% (AS-autoclave 5 horas) para a amostra
E e de 0,060% (I30- imersdo 30 dias) a 0,121% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra M.
Com relagdo a temperatura de queima de 1000°C, os valores variaram de 0,011% (160-
imersdo 60 dias) a 0,057% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra B, de 0,005% (I60-imersio
60 dias) a 0,057% (AS5-autoclave 5 horas) para a amostra E e de 0,010% (160- imersio 60 dias)
a 0,064% (A5-autoclave 5 horas) para a amostra M. Com relagdo a temperatura de queima de
1100°C, os valores vararam de 0,001% (130- imersdo 30 dias) a 0,019% (A5-autoclave 5
horas) para a amostra B, de 0,002% (130 e 160-imersdo 30 e 60 dias) a 0,024% (AS5-autoclave
5 horas) para a amostra E e de 0,005% (160- imersdo 60 dias) a 0,018% (AS-autoclave 5
horas) para a amostra M.

Comparando os resultados de EPU da Tabela XI, com o valor limite de EPU de
0,3mm/m (0,03%), proposto pela especificagdo AS 1226.5 (1984) para blocos cerdmicos,
observa-se que os valores de EPU determinados por dilatometria das amostras B, E e M
submetidas a ensaios de imersdio foram superiores a este limite apenas para as amostras
queimadas a 900°C. No caso dos ensaios de fervura as amostras apresentaram valores
superiores a 0,03% quando queimadas a 900°C, quando queimadas a 700°C e submetidas a
ensaio de fervura por 24h, e particularmente, a amostra M queimada a 700°C e submetida a
ensaios de fervura por 8h e 10h. No tratamento em autoclave as amostras apresentaram valores
abaixo deste limite apenas quando queimadas a 1100°C.

Comparando os dados de dilatometria, apresentados nas Tabelas IX e XI,
respectivamente para blocos ceramicos industriais e corpos de prova confeccionados em

laboratério a partir da mesma massa, observa-se que os valores da EPU dos blocos ceramicos

64




da amostra B sio na maioria similares aos obtidos para corpos de prova da amostra B
queimados a 900°C; os blocos cerdmicos da amostra E apresentam a maioria do valores
similares aos dos corpos de prova da amostra E queimados a 800°C; e os blocos ceramicos da
amostra M apresentam a maioria do valores similares aos dos corpos de prova da amostra M
queimados na faixa de 700 a 800°C. Para os corpos cerdmicos confeccionados em laboratdrio,
houve um controle rigoroso na preparagio dos corpos cermicos, existindo uma
homogeneidade ao longo do comprimento do corpo de prova, ao contrario das amostras de
blocos cerdmicos que ndo possuiam controle da umidade e granulometria adequadas para
extrusdo, dos ciclos de secagem e de queima, entre outros fatores que influenciam a qualidade
do produto final, resultando em corpos cerdmicos com elevado nimero de trincas e defeitos
visiveis. Mesmo assim, os corpos de prova confeccionados em laboratorio apresentaram
valores de EPU acima dos recomendados pela norma AS 1226.5 (1984).

Na literatura existem varias relagdes entre a EPU dos corpos cerdmicos e composi¢do
quimica das suas matérias-primas, sendo muito conhecida as evidenciadas por Young e
Brownell (1959), que indicam uma relagédo linear e crescente entre a EPU e a razio (oxido de
sodio + oxido de potassio)/alumina e outra decrescente com relagdo a razdo alumina/silica. No
presente trabalho, foi pesquisada a relagdo entre a EPU ¢ a composi¢do quimica das amostras
estudadas. Isolando alguns dados de EPU da Tabela XI, por exemplo, os dados referentes a
temperatura de 900°C e aos ensaios de autoclave, comparando estes dados com as razdes da
Tabela II1, observa-se que a amostra M, com relagdo as amostras B e E, apresentou maiores
valores de EPU, razdo alumina/silica menor e razdo (Oxido de sodio + dxido de
potassio)/alumina maior, confirmando as pesquisas.

Em geral, a amostra M apresentou maiores valores de EPU, apresentando, na analise
racional, um maior teor de feldspato (Tabela I) com relagdo as outras amostras ¢ a amostra B
apresentou menores valores de EPU e também um menor teor de feldspato com relagio as
amostras E e M, confirmando assim as pesquisas de Holsher (1931) e Thiemecke (1941), que
afirmam que o aumento do teor de feldspato em corpos ceramicos proporciona um aumento da
EPU devido a uma maior proporg¢io de fases vitreas apos a queima.

Pode ser observado mais claramente nas Figuras 26, 27 e 28, obtidas através das
Tabelas X ¢ XI que os resultados de EPU, no que se refere aos métodos de determinagdo, dos
corpos de prova confeccionados no laboratorio apresentaram comportamento similar ao dos

obtidos para os blocos cerdmicos, ja que os valores para EPU em condi¢des mais severas,
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como por exemplo, no ensaio de autoclavagem, através da medig¢do direta apresentaram-se
menores do que os obtidos pela dilatometria.

Comparativamente pode-se observar que o ensaio de dilatometria possui grande
vantagem sobre o do paquimetro (com resolugdo de 0,01mm), uma vez que a dilatometria esta

livre da influéncia da lixiviagdo, o que permite que os dados sejam analisados mais

claramente.
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Figura 26. EPUs da amostra B queimada a 700, 800, 900 e 1000°C, determinadas por

medicdo direta e dilatometria, apos ensaios de EPU nas condigdes especificadas
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EPUs da amostra E queimada a 700, 800 e 900°C, determinadas por medigdo direta

e dilatometria, apos ensaios de EPU nas condigdes especificadas
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Figura 28. EPUs da amostra M queimada a 700, 800, 900 e 1000°C, determinadas por medig@o

direta e dilatometria, apos ensaios de EPU nas condigdes especificadas
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Porém, o ensaio de dilatometria pode ser influenciado pela presenga do quartzo livre no
material e pela temperatura de queima, ja que pode haver expansdes irreversiveis durante os
ciclos de queima, em virtude da formagdo de microtrincas quando do descolamento das
particulas de quartzo da matriz vitrea provocado pela inversdo do quartzo. Essas expansoes
fazem-se evidentes na dilatometria pelo caminho percorrido pelo segmento da curva
correspondente ao resfriamento. Se tal segmento se mantiver abaixo do segmento referente ao
aquecimento € sinal que ndo hia o descolamento, caso contrario havera indicagdes da
possibilidade da formag3o das microtrincas, havendo assim interferéncia (Bowman, 1996).

Praticamente todas as amostras apresentaram um “loop” nas suas curvas de
dilatometria, quando da passagem do aquecimento para o resfriamento, ilustrado na Figura 29,
o que foi indicativo da possibilidade do descolamento do quartzo. Observou-se que a
intensidade das “histereses” formadas foram mais elevadas para corpos de prova com menores
valores de EPU, ja para corpos de prova que apresentaram elevados valores de EPU este efeito
foi minimo, concluindo-se que possivelmente o efeito de histerese podera ser camuflado em
corpos de prova sujeitos a elevadas EPUs. O comportamento de histerese pode ser observado
na Figura 29, que ilustra curvas de dilatometria para determinagio da EPU da amostra B
queimada a 700, 800, 900, 1000 e 1100°C e submetida aos ensaios de EPU por imersdo 30
dias e autoclavagem 5 horas, ficando bem visivel o comentario feito anteriormente: tomando

como referéncia a amostra B queimada a 700°C, observa-se que o loop foi bem mais intenso

Amostra B
Autoclave 5 horas
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Figura 29. Curvas de dilatometria para determinagdo da EPU da amostra B queimada a
700, 800, 900, 1000 € 1100°C e submetida aos ensaios de EPU por imersdo 30 dias e

autoclavagem 5 horas

68



no caso da amostra submetida ao ensaio de imersdo e foi praticamente eliminado na amostra
submetida ao ensaio em autoclave.

Buscando verificar a influéncia da temperatura de queima na EPU, foram plotados os
graficos das Figuras 30, 31, 32 e 33. Observa-se que as curvas obtidas para EPU determinada
por dilatometria apresentaram dados mais coerentes do que as curvas obtidas para a EPU
determinada por medig@o direta, que apresentou uma maior dispersdo dos dados. Isto fortalece

ainda mais as vantagens da dilatometria sobre a medigdo direta.
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Figura 30. EPUs da amostra B, determinadas por (a) medigéo direta e (b) dilatometria, apos

ensaios de EPU por imersdo 30, 60 e 90 dias, fervura 8,10 e 24 horas e autoclavagem 2,4 e 5
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Figura 31. EPUs da amostra E, determinadas por (a) medigao direta e (b) dilatometria, apos
ensaios de EPU por imersdo 30, 60 e 90 dias, fervura 8,10 e 24 horas e autoclavagem 2,4 e 5

horas
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ensaios de EPU por imersdo 30, 60 e 90 dias, fervura 8,10 e 24 horas e autoclavagem 2, 4 ¢ 5

EPU (%)

horas
0,18 ]
0,17 4 * 0,30
0,16 3 X '
0,154 N
0,14 % 0,25
0,13 .\
0,12-:
0,11 0,20
0,10 . ey =
0,09 e—"" L E 0,15 4
0,08 =
0,07 o
0.6 W o104
0,05
0,04 - — 4
0,03 . 005~
0.02 4 e \'ﬁ"’"‘ ®
0,01 — S i
0,00 = | o
T T T T v T
700 800 a00 1000 1100
T(C)

(a) Amostra B

0,40 -
0,35
0,30
0,25

£ 0204

> ]

B 015+

0,10

0,05

0,00

{b) Ampstra E

T(°C)

(c) Amostra M

—&— Imersio 30 dias
—&— Imersdo 80 dias
—&— Imersdo 90 dias
—u%— Fervura 8 horas
—&— Fervura 10 horas
—&— Fervura 24 horas
» Autoclave 2 horas
—@— Autoclave 4 horas
—#— Autoclave 5 horas

Figura 33. EPUs da (a) amostra B, (b) amostra E e (c) amostra M, determinadas por

dilatometria, em fun¢éo da temperatura de queima, ap6s ensaios de EPU por imerséo, fervura

e autoclave
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As curvas obtidas para as amostras B, E e M, submetidas ao ensaio de EPU por
autoclavagem, Figura 33, apresentaram um comportamento bem semelhante ao descrito por
Young e Brownell (1959) e Milne (1958): a EPU apresenta um maximo a 700°C, seguido de
um minimo a 800°C, voltando a aumentar até atingir outro maximo a 900°C. O mesmo
comportamento ndo foi observado para as amostras quando submetidas aos ensaios de imersdo
¢ fervura, onde a EPU de corpos de prova queimados a 700 e 800°C apresentaram valores
comparativamente menores, maximo a 900°C bem mais acentuado, voltando a diminuir com o
aumento da temperatura.

Os ensaios de imersdo em agua e de fervura proporcionam uma baixa reatividade entre
a 4gua e as fases existentes nos corpos de prova queimados a 700 e 800°C, ao contrario dos
ensaios em autoclave que sdo bem mais severos.

Observa-se também que, em todos os casos, a 900°C a EPU apresentou valores
elevados, acima da norma prevista para blocos cerdmicos, concluindo-se que nesta
temperatura ocorre a formagdo de uma fase altamente reativa ¢ amorfa, confirmando trabalhos
de Milne (1958) e Young e Brownell (1959). O fator preocupante € que a maioria das
industrias de cerdmica vermelha utilizam esta temperatura de queima, causando assim um

$ério risco as construgdes em alvenarias estruturais.
5.4. Tensio de Ruptura a Flexio (Trf) Apoés a EPU
Resultados da Trf dos blocos ceramicos apés EPU

A Tabela XII apresenta os resultados da tensdo de ruptura a flexio (MPa) das amostras
de blocos ceramicos B, E € M, determinada através do método dos trés pontos, antes e apos
ensaios de EPU nas condigdes especificadas.

Os valores de tensdo de ruptura a flexdo (MPa) obtidos através do método dos trés
pontos apés EPU variam de 7,05 MPa (A5-autoclave 5 horas) a 10,08 MPa (I30-imersdo 30
dias) para a amostra B, de 5,12 MPa (A4-autoclave 4 horas) a 7,19 MPa (160-imersdo 60 dias)
para a amostra E e de 3,72 MPa (F24- fervura 24 horas) a 4,64 MPa (130-imersio 30 dias) para

a amostra M.
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Tabela XII. Tensdo de ruptura a flexdo (MPa) dos blocos ceramicos das amostras B, E ¢ M,
determinadas através do método dos trés pontos, antes e apos ensaios de EPU nas condigdes

especificadas

Tensfo de ruptura a flexio-Trf (MPa)
Condigdes de ensaio Método dos trés pontos

B E M
A- Anterior aos ensaios 10,00 + 0,62 7,26 £ 0,80 4,66 = 1,07
130-imersao 30 dias 10,08 £ 0,75 6,90 + 0,36 4,64 0,58
160-imersio 60 dias 9,74 £0,32 7,19 £0,23 4,02+0,14
I90-imersao 90 dias 9,99+ 0,75 7.00+ 046 4,49 + (.55
F8-fervura 8 horas 991 +£063 7,06 + 0,09 4.05+0,23
F10-fervura 10 horas 986 £0,70 6,72 + 0,49 3,88+£0,30
F24-fervura 24 horas 8,58 +0,16 6,57 £ 0,64 3,72 £0,04
A2-autoclave 2 horas 8,32 +0,56 6,48 £ 0,62 3,99 £0,25
Ad-autoclave 4 horas 7,27 £ 0,88 5,12+ 0,50 4,06 £0,37
AS-autoclave 5 horas 7051022 5,15+0,24 4,08 £0,59

Observa-se que os valores de tensdo de ruptura a flexdo (MPa) obtidos através do
método dos trés pontos, quando comparados antes e apds EPU, apresentaram um decréscimo
maximo de 29,50% para a amostra B em condicdes de autoclavagem 5 horas, de 29,47% para
a amostra E em condigdes de autoclavagem 4 horas e de 20,17% para a amostra M em
condig¢des de fervura 24 horas.

A Tabela X111 apresenta os resultados da tensdo de ruptura a flexdo (MPa) dos blocos
cerdmicos das amostras B, E e M, determinada através do método dos quatro pontos, antes ¢
apos ensaios de EPU nas condigdes especificadas.

Os valores de tensdo de ruptura a flexdo (MPa) obtidos através do métode dos quatro
pontos apés EPU variaram de 5,23 MPa (A5-autoclave 5 horas) a 8,01 MPa (I30-imersdo 30
dias) para a amostra B, de 4,42 MPa (A5-autoclave 5 horas) a 6,19 MPa (130-imersdo 30 dias)
para a amostra E e de 2,70 MPa (A5-autoclave 5 horas) a 3,74 MPa (130-imersdo 30 dias) para

a amostra M.
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Tabela XI1L Tensdo de ruptura a flexdo (MPa) dos blocos cerdmicos das amostras B, E e M,

determinadas através do método dos quatro pontos, antes ¢ apoOs ensaios de EPU nas condicdes

especificadas
Tensido de ruptura a flexdo-Trf (MPa)
Condic¢des de ensaio Método dos quatro pontos
B E M
A- Anterior aos ensaios 8,23 +0,10 6,35+ 0,69 3,44+0,18
130-imersao 30 dias 8,01 £0,35 6,19+0,32 3,74 £ 0,52
T60-imersio 60 dias 7.88 £ 0,18 579+ 1,09 3,12+0,24
190-imerséo 99 dias 8,28 £0,36 6,45 + 0,78 3,27+0,10
F8-fervura 8 horas 7,59+0,52 5,70 £ 0,21 3,11 £0,22
F10-fervura 10 horas 7,47 +£0,23 5,36 £ 0,63 2,99+0,11
F24-fervura 24 horas 6,93 £ 0,65 5,31£0,29 2811038
A2-autoclave 2 horas 6,29+ 0,32 443 +0,49 2,72 £ 0,46
Ad-autoclave 4 horas 5,42+ 0,12 4,11 +0,65 2,86 + 0,65
AS-autoclave S horas 5,23 +1,07 4,421+ 0,46 2,70 £ 0,09

Observa-se que os valores de tensdo de ruptura a flexdo (MPa) obtidos através do
método dos quatro pontos, quando comparados antes e apds EPU, apresentaram um
decréscimo maximo de 36,45% para amostra B em condicdes de autoclavagem 5 horas, de
35,28% para a amostra E em condigdes de autoclavagem 4 horas e de 21,51% para a amostra
M em condi¢des de autoclavagem 5 horas.

Mediante os resultados verifica-se que houve uma tendéncia para uma perda crescente
da resisténcia mecinica dos corpos cerdmicos com o aumento da severidade dos ensaios.
Observa-se também que os valores da tensdo de ruptura a flexio (MPa) das amostras B, E e
M, determinados através do método dos trés pontos sdo superiores aos obtidos através do
método dos quatro pontos, confirmando estudos de Richerson (1992).

A Figura 34 compara de forma mais clara os resuitados das Tabelas XH e XIII,
mostrando a tensdo de ruptura a flexdo determinada atraveés dos meétodos dos trés pontos e dos

quatro pontos em fungdo das condigdes de ensaio de EPU.
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Figura 34. Trf (MPa) dos blocos ceramicos das amostras B (a), E (b) e M (c), determinadas

pelo método dos trés e quatro pontos, antes e apos ensaios de EPU nas condigdes especificadas

Resultados da Trf dos corpos de prova confeccionados em laboratério

A Tabela XIV apresenta os resultados da tensdo de ruptura a flexdo (MPa) dos corpos
de prova confeccionados em laboratorio, queimados as temperaturas de 700, 800, 900, 1000 e
1100°C, das amostras B, E e M, determinada através do método dos trés pontos, apds ensaios
de EPU nas condigdes especificadas.

Pode-se observar que os valores de tensdo de ruptura a flexdao (MPa) obtidos através do
método dos trés pontos apos EPU e apresentados na tabela XVI, com relagdo a temperatura de
queima de 700°C, variaram de 11,85 MPa (AS5-autoclave 5 horas) a 17,78 MPa (F8 — fervura 8
horas) para a amostra B, de 14,28 MPa (A5-autoclave 5 horas) a 23,57 MPa (160 —imersdo 60
dias) para a amostra E; e de 7,27 MPa (AS5-autoclave 5 horas) a 10,77 MPa (160-imersdo 60

dias) para a amostra M.
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Tabela XIV. Tepsdo de ruptura a flexdo (MPa) das corpos de prova gonfeccionados em labosatorio das amgstras B, E e M, determinadas através do

método dos trés pontos, apos ensaios de EPU nas condigdes especificadas

A2- Ad- AS-
I30-imersdo  160-imersdp 190-imersio F8-fervura 8 F10-fervura F24-fervura
Amostras ) ) . autoclave autoclave autoclave
30 dias 60 dias 90 dias horas 10 horas 24 horas
2 horas 4 horas 5 horas
B | 1747+035 1782+£0,56 17,06+0,24 17,78+0,30 16,41+ 1,03 16,49+ 0,67 14,61 £0,96 14,74 +0,71 11,85+ 0,72
700°C | E | 23,42+£0,75 23,57+0,18 2269+1,12 21,75+£091 19,10+042 15,26 £ 0,40 15,02 +0,48 15,00+0,11 14,28 + 0,51
M| 10,47+0,04 10,77+£027 954+035 9,12+045 9,00+0,38 8,72+047 8,17+0,69 8,06+0,90 7,27+0,92
B | 16,64 £083 1546+0,21 1529+0,78 1549+0,15 14,76+043 14,41+092 1584+0,21 13,06+0,84 12.48+0,12
800°C | E | 30,87 +0,47 30,22+0,69 30,79+0,63 30,88+1,22 29,58+0,15 2747+0,71 17,32+0,82 15,07 +0,80 13,12 £0,75
M| 10,85+0,45 10,57+032 10,58 +0,63 10,47 +0,44 10,23 +0,79 10,02+0,93 10,54 +£045 10,51 £0,29 10,00 + 0,12
B|27,53+0,82 2745+0,63 2896+1,07 2799+0,60 2459+0,26 2428+0,72 19,22+0,59 23,35+0,77 21,33+0,74
900°C | E | 34,75+0,84 32,44+0,55 31,16+0,67 31,4_19 +1,12 30,27+0,17 29,94+095 22.81+0,94 20,50+ 0,96 20,13 £0,32
M 10,12+0,37 10,82+0,48 10,32+0,63 10,27+0,13 1043 +0,16 10,890+0,43 10,87+1,10 9,75+027 8,32+0,24
B | 24,06 £0,36 24,07+0,84 24,58 +0,35 24,23 +0,06 2045+0,37 19,65 +0,79 19,88 +0,46 20,47:+0,34 18,00+0,24
1000°
" E Superqueima
M| 11,65+043 10,93+ 044 11,00£098 10,64+0,13 10,43 +0,19 10,89 + 0,51 9,56+1,03 835+0,13 8,16+0,81
B
1100° 3
E Superqueima
C
M
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Com relagdo a temperatura de queima de 800°C, variaram de 12,48 MPa (AS-autoclave
5 horas) a 16,64 MPa (130- imersdo 30 dias) para a amostra B; de 13,12 MPa (AS5-autoclave 5
horas) a 30,88 MPa (F8 — ftervura 8 horas) para a amostra E; e de 10,00 MPa (AS-autoclave 5
horas) a 10,85 MPa (F8- fervura 8 horas) para a amostra M. Com relagdo a temperatura de
queima de 900°C, variaram de 21,33 MPa (AS5-autoclave 5 horas) a 28,96 MPa (190- imersdo
90 dias) para a amostra B; de 20,13 MPa (AS5-autoclave 5 horas) a 34,75 MPa (I30- imersdo
30 dias) para a amostra E; e de 8,32 MPa (A5-autoclave 5 horas) a 10,89 MPa (F24- fervura
24 horas) para a amostra M. Com relagdo a temperatura de queima de 1000°C, variaram de
18,00 MPa (AS5-autoclave S horas) a 24,58 MPa (190- imersdo 90 dias) para a amostra B e de
8,16 MPa (A5-autoclave 5 horas) a 11,65 MPa (130- imersdo 30 dias) para a amostra M.

Observa-se que os valores de tensdo de ruptura a flexdo (MPa), para as amostras B, E e
M queimadas a 700°C, obtidos através do método dos trés pontos, quando comparados antes e
apos EPU, apresentaram decréscimos maximos de 38,15%, 43,21% e 33,24%
respectivamente, em condi¢cdes de autoclavagem 5 horas. Para as amostras B, E e M
queimadas a 800°C, os resultados, quando comparados antes e apos EPU, apresentaram
decréscimos maximos de 38,40%, 58,14% e 15,50% respectivamente, em condi¢des de
autoclavagem 5 horas. Para as amostras B, E e M queimadas a 900°C, os resultados, quando
comparados antes e apds EPU, apresentaram decréscimos maximos de 25,29%, 43,23% e
24.29% respectivamente, em condiges de autoclavagem 5 horas. Para as amostras B e M
queimadas a 1000°C, os resultados, quando comparados antes e apos EPU, apresentaram
decréscimos maximos de 28,26% e 29,22% respectivamente, em condi¢des de autoclavagem 5
horas.

A Tabela XV apresenta os resultados da tensdo de ruptura a flexdo (MPa) dos corpos
de prova confeccionados em laboratorio, queimados as temperaturas de 700, 800, 900, 1000 e
1100°C, das amostras B, E e M, determinada através do método dos quatro pontos, apos

ensaios de EPU nas condig¢Ges especificadas.
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Tabela XV. Tensdo de ruptura a flexdo (MPa) dos corpos de prova confeccionados em laboratorio das amostras B, E ¢ M, determinadas através do
método dos quatro pontos, apos ensaios de EPU nas condi¢des especificadas
) . ) A2- A4- AS5-
130-imersdo  160-imersdo 190-imersdo F8-fervura 8 F10-fervura F24-fervura
Amostras ) ) _ autoclave 2 autoclave 4  autoclave 5
30 dias 60 dias 90 dias horas 10 horas 24 horas
horas horas horas
B |16,09+042 16,10+ 1,02 16,56 +0,66 16,03 +0,24 15,75+0,74 12,99+098 11,57+0,49 993+0,21 844+0,92
700°C | E |22,00+0,52 22,60+0,93 20,44+0,71 20,59+103 1529+1,20 12,69+0,81 10,21+0,63 9,06+0,81 8,86+0,35
M| 708+08 7,17+0,27 6,98+0,71 7,09+0,67 656+045 6481050 6,54+024 591+042 499+0,89
B |14,84+027 1449+0,37 1431+0,68 14,48+097 14,04£0,65 14,58+092 10,36 +1,06 9,57 +£0,16 9,06 +0,90
800°C | E | 27,46 £0,36 24,28 +0,37 23,84 +0,49 23,46+0,39 2394+1,03 22,09+092 1970+1,01 12,68+0,93 10,28 £0,10
M| 840+048 8,52+020 8,07+099 892+0,12 824+082 8,18+093 7,69+094 789+0,54 7,12+0,88
B |19,63+031 19,78+1,02 19.42+0,42 18,94+0,36 18,65+0,58 17,32+0,12 15,64+1,04 13,89+0,91 1247 +0,22
900°C | E | 2549+ 0,38 2566+0,37 2504+099 2642+099 2598+108 2428+043 19,00+1,08 1833+ 1,18 18,18+0,22
M| 970+0,22 9,01+037 9,60+0,17 872+062 822+052 886+0,12 740+092 796+0,43 7,23+0,12
B |18,62+0,98 1894+094 1824+043 18,65+0,51 17,89+£0,77 17,30+£0,98 17,56+0,93 16,77 +1,02 14,12 + 0,89
1000°
& E
M| 8844041 830+023 870+0,71 008+047 917+083 8,10+0,60 7,54+0,76 687+041 9,16+0,37
B
1100° ,
E Superqueima
C
M
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Pode-se observar que os dados de tensdo de ruptura a flexdo (MPa) obtidos através do
método dos quatro pontos apos EPU e apresentados na tabela XV, com relagdo a temperatura
de queima de 700°C, variaram de 8,44 MPa (AS-autoclave 5 horas) a 16,56 MPa (I190- imersdo
90 dias) para a amostra B; de 8,86 MPa (A5-autoclave 5 horas) a 22,60 MPa (160 —imersio 60
dias) para a amostra E; e de 4,99 MPa (AS-autoclave 5 horas) a 7,17 MPa (160-imersdo 60
dias) para a amostra M. Com relagdo a temperatura de queima de 800°C, variaram de 9,06
MPa (AS5-autoclave 5 horas) a 14,84 MPa (I30- imersdo 30 dias) para a amostra B; de 10,28
MPa (AS-autoclave 5 horas) a 27,46 MPa (130 —imersd3o 30 dias) para a amostra E; e de 7,12
MPa (AS-autoclave S horas) a 8,92 MPa (F8- fervura 8 horas) para a amostra M. Com relagio
a temperatura de queima de 900°C, variaram de 12,47 MPa (AS5-autoclave 5 horas) a 19,78
MPa (160- imersdo 60 dias) para a amostra B; de 18,18 MPa (AS-autoclave 5 horas) a 26,42
MPa (F8 — fervura 8 horas) para a amostra E; e de 7,23 MPa (A5-autoclave 5 horas) a 9,70
MPa (130- imersdo 30 dias) para a amostra M. Com relagdo a temperatura de queima de
1000°C, variaram de 14,12 MPa (AS-autoclave 5 horas) a 18,94 MPa (160- imersdo 60 dias)
para a amostra B e de 6,87 MPa (A4-autoclave 4 horas) a 9,17 MPa (F10- fervura 10 horas)
para a amostra M.

Observa-se que os dados de tensdo de ruptura a flexdo (MPa), para as amostras B, E ¢
M queimadas a 700°C, obtidos através do método dos quatro pontos quando comparados antes
e apos EPU, apresentaram decréscimos maximos de 52.82%, 63,52% e 34,51%
respectivamente, em condigdes de autoclavagem 5 horas. Para as amostras B, E e M
queimadas a 800°C, os resultados, quando comparados antes e apos EPU, apresentaram
decréscimos maximos de 53,03%, 62,56% e 19,91% respectivamente, em condigdes de
autoclavagem 5 horas. Para as amostras B, E e M queimadas a 900°C, os resultados, quando
comparados antes e apds EPU, apresentaram decréscimos maximos de 53,24%, 39,14% e
23,00% respectivamente, em condigdes de autoclavagem 5 horas. Para as amostras B e M
queimadas a 1000°C, os resultados, quando comparados antes e apos EPU, apresentaram
decréscimos maximos de 27,85% e 32,75% respectivamente, em condi¢des de autoclavagem 5
horas.

As Figuras 35, 36 e 37 apresentam os graficos, obtidos a partir das Tabelas VII, XIV e
XV, que mostram a varia¢do da tensdo de ruptura a flexdo com o aumento da severidade dos
ensaios. Nesses graficos os valores de tensdo de ruptura a flexdo dos corpos de prova antes dos

ensaios de EPU, obtidos da Tabela VII estdo representados pela letra A, e os resultados apds
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ensaios EPU, estdo representados de acordo com a descricio de cada condigio de ensaio

especificada nas Tabelas XIV ¢ XV.
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Figura 35. Trf (MPa) da amostra B queimada a 700, 800, 900 e 1000°C, determinadas através

dos métodos dos trés e quatro pontos, antes e apos ensaios de EPU nas condi¢des

especificadas
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Figura 36. Trf (MPa) da amostra E queimada a 700, 800 e 900°C, determinadas através dos

métodos dos trés e quatro pontos, antes e apos ensaios de EPU nas condig¢des especificadas
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Figura 37. Trf (MPa) da amostra M queimada a 700, 800, 900 e 1000°C, determinadas através
dos métodos dos trés e quatro pontos, antes e apos ensaios de EPU nas condigdes

especificadas
5.5 Ensaios de Caracterizacio Antes e Apos EPU

5.5.1 Difraciio de Raios X

Os difratogramas das amostras B, E e M, antes e apos queima a 900°C, antes e apos

ensaios de EPU por fervura 24 horas e autoclave 5 horas sdo apresentados nas Figuras 38, 39 e

40, respectivamente.
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A amostra B (Figura 38) apoés queima apresentou reflexdes dos seguintes minerais:
feldspato (3,70A; 3,62A; 3,18A), mica muscovita (8,90A) e quartzo (4,23A; 3,33A; 2,454,
2,324; 2,024, 1,73A). Apds queima e apos ensaio de EPU por fervura 24 horas apresentou
reflexdes dos seguintes minerais: feldspato (3,70A; 3,62A; 3,18A), mica muscovita (8,92A) e
quartzo (4,234, 3,344, 2,45A; 2,.32A; 2,01A; 1,75A). Apds queima e apos ensaio de EPU por

autoclavagem 5 horas apresentou reflexdes dos seguintes minerais: feldspato (3,704, 3,62A;

3,18A), mica muscovita (9,08A) e quartzo (4,254, 3,34A; 2,334, 2,03A; 1,80A).
Q

— Amostra B
(ndo sinterizada)

—— Amostra B
(apos queima a 900°C)

Q

Amostra B
(apos queima 4 900°C ~ Legenda
Q il e fervura 24 horas) C- caulinita
' . i F- feldspato
M L Qg Q M- mica muscovita
£ 3 3 E :-_.{_;.. k A, - i Q. quar"_zo
Q
—— Amostra B
F (ap6s queima a 900°C
e autoclavagem 5 horas)
M olp IF
HERE Qg0
I 1 . T L 1 == T v 1
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26

Figura 38. Difratogramas de raios-X da amostra, antes e apos queima a 900°C, antes e apos

ensaios de EPU por fervura 24 horas e autoclavagem 5 horas
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A amostra E (Figura 39) apés queima apresentou reflexdes dos seguintes minerais:
feldspato (4,024; 3,774, 3,684, 3,45A; 3,20A; 2,93A; 2,65A), mica muscovita (10,044) e
quartzo (4,27A; 3,334, 2,43A; 2,39A; 2,03A). Apods queima e apos ensaio de EPU por
fervura 24 horas apresentou reflexdes dos seguintes minerais: feldspato (4,04A; 3,794, 3,714,
3,204; 2,93A), mica muscovita (9,93A) e quartzo (4,274, 3,344, 2,344, 2,034, 1,73A). Apos
queima e apds ensaio de EPU por autoclavagem 5 horas apresentou reflexdes dos seguintes
minerais: feldspato (4,04A; 3,78A; 3,66A; 3,47A; 3,20A; 2,93A) e quartzo (4,25A; 3,34A;
2,44A; 2,254, 2,02A).
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F (ndio sinterizada)

—— Amostra E
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M E QQ Q

———— Amostra E
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ke S Mrgu st i ﬂf* . é‘lﬁknw%"rﬁxw,‘hw"%twﬁw Q- quartzo
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Legenda

QQ Q

20

Figura 39. Difratogramas de raios-X da amostra E, antes e apds queima a 900°C, antes e apos
ensaios de EPU por fervura 24 horas e autoclavagem 5 horas
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A amostra M (Figura 40) apos queima apresentou reflexdes dos seguintes minerais:
feldspato (6,37A; 4,044, 3,77A; 3,49A; 4,04A; 3.21A; 2,99A; 2,77A) e quartzo (4,25A;
3,34A; 2,324; 2,05A; 1,80A). Apés queima e apos ensaio de EPU por fervura 24 horas
apresentou reflexdes dos seguintes minerais: feldspato (4,04A; 3,78A; 3,47A; 3.68A; 3,194,
2,99A; 2,93A) e quartzo (4,25A; 3,34A; 2,49A; 2,32A). Apos queima e apés ensaio de EPU
por autoclavagem 5 horas apresentou reflexdes dos seguintes minerais: feldspato (4,04A;
3,70A; 3,20A; 2,94A) e quartzo (4,254, 3,354, 2,324 2,054 1,74A).
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Figura 40. Difratogramas de raios X da amostra M, antes e ap6s queima a 900°C, antes e apos

ensaios de EPU por fervura 24 horas e autoclavagem 5 horas
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Observa-se que hd uma certa similaridade nos difratogramas obtidos para as trés
amostras, nomeadamente na presenga do quartzo, do feldspato e pequena quantidade de mica
muscovita que permaneceu apos a queima.

Comparando as difragdes de raios X antes e apos a EPU, observa-se que ndo ha
nenhuma modificag¢@o na estrutura cristalina das amostras apos ensaios de EPU. O que ja se
esperava, pois sO a adsor¢do de agua pelos poros do material ndo afetaria a sua estrutura

cristalina.
5.5.2 Espectroscopia de Infravermelho
Os resultados obtidos por espectroscopia de infravermelho (Figura 41) para as

amostras B, E e M, apos queima a 900°C, antes e apos ensaios de EPU por fervura 24 horas e

autoclavagem 5 horas foram os seguintes.
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Figura 41. Espectroscopia de infravermelho das amostras (a) B, (b) E e (¢) M, apos queima a

900°C, antes e apos ensaios de EPU por fervura 24 horas e autoclavagem 5 horas
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A amostra B apoés queima apresentou as seguintes absor¢des: hidroxilas (3568,
3629cm™), CO; (2361 em™), agua adsorvida (1618 em™), ligagdes Si-O (1043 cm™) e ligagdes
R-O-H (777, 725, 691 cm™). Apds queima e apds ensaio de fervura por 24 horas apresentou as
seguintes absorgdes: hidroxilas (3467 em™), CO, (2360 cm™), 4gua adsorvida (1637 cm™),
ligagdes Si-O (1043 cm™) e ligagdes R-O-H (777 em™). Apds queima e apds ensaio em
autoclave por 5 horas apresentou as seguintes absorgdes: hidroxilas (3464 cm™), CO;
(2360cm™), 4gua adsorvida (1629 cm™), ligagdes Si-O (1041 cm™) e ligagdes R-O-H (776,
721, 668 cm™).

A amostra E apds queima apresentou as seguintes absorgdes: hidroxilas (3500 cm™),
agua adsorvida (1633 cm™), ligagdes Si-O (1047 ecm™) e ligagdes R-O-H (780 cm™). Apos
queima e apds ensaio de fervura por 24 horas apresentou as seguintes absorgdes: hidroxilas
(3465 cm™), agua adsorvida (1629 em™), ligagdes Si-O (1048 cm™) e ligagdes R-O-H ( 777,
726, 693, 644 cm™). Apos queima e apos ensaio em autoclave por 5 horas apresentou as
seguintes absorgdes: hidroxilas (3568 cm™), agua adsorvida (1637 cm™), ligagdes Si-O
(1054cm™) e ligagdes R-O-H (777, 728 cm™).

A amostra M apos queima apresentou as seguintes absorg¢des: hidroxilas (3745, 3676,
3629, 3482 cm™), CO; (2360 cm™), agua adsorvida (1654 cm™), ligagdes Si-O (1047 cm™) e
ligagdes R-O-H (778 cm™). Apds queima e apos ensaio de fervura por 24 horas apresentou as
seguintes absor¢des: hidroxilas (3466 cm™), CO, (2359 cm™), 4gua adsorvida (1630 em™),
ligagdes Si-O (1050 cm™) e ligagdes R-O-H (779, 668, 645 cm™). Apds queima e apds ensaio
em autoclave por 5 horas apresentou as seguintes absor¢des: hidroxilas (3448 cm™), agua
adsorvida (1637 em™), ligagdes Si-O (1050 cm™) e ligagdes R-O-H (778 cm™).

Com o objetivo de tentar esclarecer os mecanismos de EPU, utilizou-se a
espectrometria de infravermelho em amostras de corpos de prova antes e apos ensaios de EPU.
Analisando as bandas relativas as hidroxilas e as ligagdes R-O-H, tem-se que, a Figura 41 (a)
apresenta uma maior absorbancia para o caso da amostra B submetida a fervura 24 horas e
uma menor absorbancia para a amostra B submetida a autoclavagem por 5 horas, a Figura 41
(b) apresenta uma maior absorbancia para a amostra E antes dos ensaios de EPU e uma menor
absorbéancia para a amostra E submetida a fervura por 24 horas, e a Figura 41 (c) apresenta
uma maior absorbancia para a amostra M antes dos ensaios de EPU e uma menor absorbancia
para a amostra M submetida a fervura por 24 horas. Estas variagdes nas absorbdncias e a

pequena quantidade de amostras, ndo permitiram obter uma relagdo consistente entre as
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bandas e a EPU, mas pode-se concluir que estas variagdes existem e provavelmente sio
resultantes da EPU.

5.5.3 Porosimetria de Mercurio

Os resultados da porosimetria para as amostras B, E ¢ M, queimadas a 900°C, antes e

ap6s ensaios de EPU, encontram-se na Tabela XVI e na Figura 42.

Tabela XVI1. Resultados da porosimetria para as amostras B, E e M, queimadas a 900°C, antes

e apos ensaios de fervura por 24 horas e autoclavagem por 5 horas

Amostras Porosidade (%) EPU (%)- dilatometria
Amostra B (antes da EPU) 25,10 0,000
Amostra B (fervura 24 horas) 20,51 0,075
Amostra B (autoclavagem 5 horas) 23,04 0,098
Amostra E (antes da EPU) 18,18 0,000
Amostra E (fervura 24 horas) 19,27 0,100
Amostra E (autoclavagem 5 horas) 21,10 0,135
Amostra M (antes da EPU) 24 87 0,000
Amostra M (fervura 24 horas) 18,63 0,101
Amostra M (autoclavagem 5 horas) 24,37 0,121

Com o objetivo de verificar o comportamento das amostras frente a EPU utilizando os
dados de porosimetria de mércurio, verificou-se que os valores de porosidade para a amostra B
variaram de 20,52% (apos fervura 24 horas) a 25,10% (antes da EPU), para a amostra E
variaram de 18,18% (antes da EPU) a 21,10% (apds autoclavagem 5 horas) e para a amostra
M variaram de 18,63% (fervura 24 horas) a 24,87% (antes da EPU). Observa-se que a amostra
B apresentou um decréscimo da sua porosidade com o aumento da EPU, a amostra E
apresentou um aumento da porosidade com o aumento da EPU e a amostra M apresentou um
decréscimo da porosidade quando ensaiada por fervura e um aumento desta quando ensaiada
por autoclave. Ndo foi possivel obter uma relagdo consistente entre EPU e porosidade devido

ao numero restrito de dados.
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Figura 42. Porosimetria das amostras B, E e M, queimadas a 900°C, antes e ap0ds ensaios de

EPU por fervura 24 horas e autoclavagem 5 horas

Na literatura, Vaughan e Dinsdale (1959), afirmam que o aumento da EPU ocasionara
um aumento no didmetro médio dos poros, devido as forgas de expansdo provocadas pela agua
adsorvida e a corrosdo da fase vitrea pela agua, abrindo poros fechados anteriormente. Cole
(1962) afirma que uma das maiores dificuldades em comparar a EPU de corpos cerdmicos
com suas areas especificas esta em diferenciar entre a superficie interna que esta associada a
superficies ativas e aquela que ndo esta associada a superficies ativas, dentro das condi¢des de
exposigao, chegando a conclusdo de que a melhor correspondéncia entre a EPU e a area
especifica € obtida para poros com diametros entre 0,77 a 0,2 um. Partindo destas afirmagdes e
observando a distribui¢do de tamanhos de poros da Figura 42, tem-se que, nesta faixa, a
amostra B, com relagdo as amostras E e M, apresenta uma diminui¢ido do tamanho médio dos
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poros mais frequentes apds ensaios de EPU. As amostras E e M apresentam um aumento no
tamanho medio dos poros apos ensaios de EPU, confirmando o comportamento previsto por
Vaughan e Dinsdale (1959).

Visto a grande dificuldade de relacionar porosidade e EPU, faz-se necessario um maior
numero de dados e um estudo mais aprofundado, visando um melhor entendimento dos

fendmenos envolvidos.
5.5.4 Area Especifica do Sélido

A Tabela XVII apresenta os valores que foram determinados para a area especifica das

amostras sinterizadas, utilizando o método de adsorgéo de nitrogénio (BET).

Tabela X VIL Area especifica das amostras B, E e M, queimadas a 900°C, antes e apos

ensaios de fervura por 24 horas e autoclavagem por 5 horas

Amostras Area especifica (m’/g) EPU (%)- dilatometria |
Amostra B 1,91 0,000
Amostra B (fervura 24 horas) 135 0,075
Amostra B (autoclavagem 5 horas) 2,73 0,098
Amostra E 3.53 0,000
Amostra E (fervura 24 horas) 2,77 0,100
Amostra E (autoclavagem S horas) 2,00 0,135
Amostra M 1,74 0,000
Amostra M (fervara 24 horas) 1,08 0,101
Amostra M (autoclavagem 5 horas) 1,56 0,121

Verificou-se que os valores de area especifica para a amostra B variaram de 1,35 (apos
fervura 24 horas) a 2,73 m*/g (apos autoclavagem 5 horas), para a amostra E variaram de 2,00
(apds autoclavagem 5 horas) a 3,53 m?/g (antes da EPU) e para a amostra M variaram de 1,08
(fervura 24 horas) a 1,74 mzfg (antes da EPU).

Observa-se que, as areas especificas das amostras E e M diminuem apos ensaios de

EPU, e que a amostra B ndo apresentou este comportamento.
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Como ja foi mencionado, Cole (1962) afirma que 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 a superficies ativas e aquela que ndo esta associada a
superficies ativas. Partindo desta afirmagdo e observando os valores encontrados, faz-se
necessario um maior nimero de dados e um estudo mais aprofundado, visando um melhor

entendimento dos fendmenos envolvidos.

5.6 Interdependéncia Entre as Variaveis Estudadas

Com o objetivo de verificar a interdependéncia entre as variaveis estudadas, foram

obtidas curvas de calibragao para:
- os métodos de medigdo direta e dilatometria, utilizados na determinagio da EPU,

- o0s métodos dos trés pontos e quatro pontos, utilizados na determinagdo da resisténcia

mecanica.
Interdependéncia entre os métodos utilizados para determinacio da EPU

A Figura 43 apresenta os resultados de EPU (Tabelas VIII, IX, X e XI) obtidos por
dilatometria e medigdo direta. Através destes resultados foi obtida uma curva de calibragdo
entre os dois métodos, cuja equagdo representativa € Y= 1,585X - 0,047, com coeficiente de
correlagdo igual a 0,80, onde:

Y = EPU determinada por dilatometria

X = EPU determinada por medigdo direta
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Figura 43. EPUs (%) das amostras estudadas determinadas por medigdo direta e dilatometria
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A Equagdo da curva de calibragdo, obtida para os métodos de medicdo direta e

dilatometria (Figura 43), apresentou um coeficiente de correlagdo elevado, portanto, através da

EPU determinada por um dos métodos, utilizando esta Equagdo, ¢ possivel obter-se um valor

aproximado daquele que seria determinado pelo outro método.

Interdependéncia entre os métodos utilizados para determinacio da resisténcia

mecanica

A Figura 44 apresenta os resultados de tensdo de ruptura a flexdo (Tabelas XII, XIII,

XIV e XV) determinada pelo método dos trés pontos e pelo método dos quatro pontos.

Através destes resultados foi obtida uma curva de calibragdo entre os dois métodos, cuja

equagdo representativa € Y= 0,764X + 1,265, com coeficiente de correlagdo igual a 0,97,

onde:;

Y = tensdo de ruptura a flexdo determinada através do método dos trés pontos

X = tensdo de ruptura a flexdo determinada através do método dos quatro pontos

Trf (MPa) - trés pontos

A
v

G

)
l\'-‘

" Y=0,764 X+ 1,265
Coeficiente de correlagio = 0,97

15 T T T T T T 1
] 10 15 20 25 30 35 40

Trf (MPa) - quatro pontos

Figura 44. Trf (MPa) das amostras estudadas determinadas pelos métodos dos trés e quatro

pontos

A Equagdo da curva de calibragdo, obtida para a tensdo de ruptura a flexdo pelos

métodos dos trés e quatro pontos (Figura 44), apresentou um coeficiente de correlagdo

elevado, portanto, através da tensdo de ruptura a flexdo determinada por um dos metodos,
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utilizando esta Equacdo, € possivel obter-se um valor aproximado daquele que seria

determinado pelo outro método.
5.7 Observacdes Gerais

Apds a andlise dos resultados e sua discussdo podem ser listadas as seguintes
observagdes gerais.

Com base nos resultados obtidos nos ensaios de caracterizagdo das massas B, E e M,
através da analise quimica difragdo de raios X, analise térmica diferencial, analise
termogravimeétrica, analise granulométrica e de plasticidade pode-se concluir que:

- as amostras podem ser classificadas como silico-aluminosas, tratando-se de
amostras de argilas quaternarias recentes, onde a caulinita mal cristalizada ¢ o argilomineral
predominante, apresentando também matéria orgdnica, feldspato, mica muscovita ¢ quartzo;

- as amostras B e E apresentaram um alto teor da fragf@o argila + silte ¢ a amostra M
apresentou um baixo teor dessa mesma fragdo;

- segundo critérios utilizados em mecénica dos solos (Caputo, 1994), as amostras E e
M podem ser classificadas como mediamente plasticas (7%<IP<15%) e a amostra B como
altamente plastica (IP>15%).

Com base nos resultados obtidos nos ensaios cerdmicos dos blocos das amostras B, E ¢
M, pode-se concluir que:

- comparando os resultados das caracteristicas cerdmicas de absor¢dio de agua,
porosidade aparente, massa especifica aparente e tensdo de ruptura a flexdo pelo método dos
trés pontos, com os de argilas industriais brasileiras incluidas na faixa de valores proposta por
Souza Santos (1992), é possivel enquadrar as amostras de blocos cerdmicos B e E no grupo de
cerdmica vermelha. A amostra M ndo apresentou tens3o de ruptura a flexdo dentro desta faixa;

- comparando os resultados da tensio de ruptura a flexd@o, pelo método dos trés
pontos, com os valores-limites recomendados por Barzaghi e Salge (1948), observa-se que as
amostras B e E apresentaram valores dentro do limite proposto para blocos furados, e a
amostra M apresentou a tensdo de ruptura a flexfio abaixo do valor minimo recomendado.

Com base nos resultados obtidos nos ensaios cerdmicos com corpos de prova

confeccionados em laboratorio das amostras B, E e M, pode-se concluir que:
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- comparando os resultados das caracteristicas cerdmicas de absoigdc de agua,
porosidade aparente, massa especifica aparente e tensdo de ruptura 4 tlexdo determinada
atraveés do método dos trés pontos, dos corpos de prova queimados a 700, 800, 900 e 1000°C,
com os de argilas industrias brasileiras incluidas na faixa de valores proposta por Souza Santos
(1992), para corpos de prova queimados a 950°C, é possivel enquadrar as trés amostras de
argilas estudadas no grupo de cerdmica vermetha.

Com base nos resulftados de absor¢io de dgua, porosidade aparente, massa especifica
aparente e tensdo de ruptura a flexfo pelos métodos dos trés ¢ quatro pontos, apresentados
para blocos ceramicos industriais e corpos de prova confeccionados em laboratério a partir da
mesma matéria-prima, pode-se concluir que;

- os valores dos blocos cerdmicos para absorgio de agua, porosidade aparente e massa
especifica aparente sao similares aos apresentados para corpos de prova queimados a 900°C.
Ja os valores de tensdo de ruptura a flexdo obtidos pelos métodos dos trés e quatro pontos para
0s blocos cerdmicos industriais, nfo se aproximam de nenhum dos valores encontrados para os
corpos cerdmicos confeccionados em laboratorio, e representam resisténcia mecanica muito
inferior, mesmo em relagdo aos corpos de prova queimados ds temperaturas mais baixas. Para
0s corpos cerdmicos confeccionados em laboratorio houve um controle rigoroso na preparagéo
dos corpos cerdmicos, existindo uma homogeneidade ao longo do comprimento do corpo de
prova, ao contrario das amostras de blocos ceramicos que nédo possuiam controle da umidade e
granulometria adequadas para extrusio, dos ciclos de secagem e de queima, entre outros
fatores que influenciam a qualidade do produto final, resultando em corpos cerdmicos com
elevado nimero de trincas e defeitos visiveis.

Com base nos resultados de EPU dos blocos cerdmicos das amostras B, E ¢ M, obtidos
por medigio direta e dilatometria, pode-se concluir que:

- a amostra M apresentou, na analise racional, um maior teor de feldspato com
relagdo 4s outras amostras, apresentando também maiores valores de EPU, confirmando
estudos de de Holsher (1931) e Thiemecke (1941) que afirmam que o aumento do teor de
feldspato em corpos cerdmicos proporciona um aumento da EPU devido a uma maior
proporgdo de fases vitreas apos a queima;

- os estudos de Young e Brownell (1959) indicam uma relagdo linear e crescente
entre a EPU e a razdo (oxido de s6dio + oxido de potassio)/alumina e outra decrescente com

relacdo a razdo alumina/silica. Através dos dados obtidos, observa-se que a amostra M, com
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relagdo as amostras B e E, apresentou maiores valores de EPU, razdo alumina/silica menor e
razao (0xido de sodio + Oxido de potassio)/alumina mator, confirmando as pesquisas;

- 0 aumento da severidade das condigdes de ensaio provocou uma aumento
significativo da EPU,

- comparando os resultados de EPU, obtidos por medigdo direta, com o valor limite
de EPU de 0,3mm/m (0,03%), proposto pela especificagdo AS 1226.5 (1984) para blocos
cerdmicos, observa-se que as amostras B, E ¢ M, submetidas as condigdes de ensaios de
autoclave 2, 4 e 5h apresentaram valores de EPU superiores a este limite;

- a medi¢do direta, utilizando o paquimetro com resolugdo de 0,0lmm, gera valores
com elevados desvios padrio;

- comparando os resultados de EPU, obtidos por dilatometria, com o valor limite de
EPU de 03mm/m (0,03%), proposto pela especificagio AS 1226.5 (1984) para blocos
ceramicos, observa-se que os valores de EPU das amostras B, E e M submetidas a ensaios de
fervura por 24 h, autoclave por 2h, 4h e 3h, das amostras B e M submetidas a ensaios fervura
8h e 10h e da amostra B submetida a ensaios de imers@o por 60 ¢ 90 dias, sdo superiores ao
limite proposto;

- analisando os valores de EPU, determinados por dilatometria, dos corpos de prova
ensaiados por fervura 24 horas e autoclavagem S5 horas, observa-se que os resultados de
fervura 24 horas chegam a ser 2 a 3 vezes menores do que os de autoclave;

- 0s valores de EPU determinados utilizando a medig@o direta foram menores do que
os determinados por dilatometria,

- foi observada a lixiviagdo da superficie dos corpos de prova quando submetidos a
ensaios de EPU, principalmente nos ensaios de fervura e autoclavagem, impossibilitando a
determinagio de valores confiaveis de EPU, atraves da medigdo direta.

Com base nos resultados de EPU dos corpos de prova confeccionados em laboratorio
das amostras B, E e M, obtidos atraveés da medigéo direta e dilatometria, pode-se concluir que:

- comparando os resultados de EPU, obtidos por medigdo direta, com o valor limite
de EPU de 0,3mm/m (0,03%), proposto pela especificagdo AS 1226.5 (1984) para blocos
cerdmicos, observa-se que nos ensaios de imersdo apenas a amostra M queimada a 700°C,
submetida a imersdo por 90 dias, e esta amostra queimada a 900°C, submetida a imersdo 60 e
90 dias apresentou valores superiores a este limite. No caso dos ensaios de fervura os valores

foram superiores a este limite para a amostra M queimada a 700°C e 900°C, para a amostra B
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queimada a 800°C submetida a fervura 24h e para a amostra E queimada a 900°C ¢ submetida
por fervura 10h. Nos ensaios de autoclavagem apenas a amostra B, queimada a 700°C, e a
amostra M, queimada a 1000°C, submetida a autoclavagem por 2 horas, apresentaram valores
dentro do limite especificado;

- comparando os resultados de EPU, obtidos por dilatometria, com o valor limite de
EPU de 03mm/m (0,03%), proposto pela especificagio AS 1226.5 (1984) para blocos
ceramicos, observa-se que os valores de EPU das amostras B, E ¢ M submetidas a ensaios de
imersdo foram superiores a este limite apenas para as amostras queimadas a 900°C. No caso
dos ensaios de fervura as amostras apresentaram valores superiores a 0,03% quando
queimadas a 900°C, quando queimadas a 700°C e submetidas a ensaio de fervura por 24h, e
particularmente, a amostra M queimada a 700°C e submetida a ensaios de fervura por 8h e
10h. No tratamento em autoclave as amostras apresentaram valores abaixo deste limite apenas
quando queimadas a 1100°C;

- comparando os resultados de dilatometria para os blocos ceramicos e corpos de
prova confeccionados em laboratorio a partir da mesma massa, observa-se que os valores da
EPU dos blocos ceramicos da amostra B sdo na maioria similares aos obtidos para corpos de
prova da amostra B queimados a 900°C; os blocos ceramicos da amostra E possuem a maioria
do valores similares aos apresentados pelos corpos de prova da amostra E queimados a 800°C;
e os blocos cerdamicos da amostra M possuem a maioria do valores similares aos apresentados
pelos corpos de prova da amostra M queimados na faixa de 700 a 800°C;

- comparativamente pode-se observar que o ensaio de dilatometria possui grande
vantagem sobre o paquimetro (com resolu¢do de 0,01mm), uma vez que a dilatometria esta
livre da influéncia da lixiviagdo, o que permite que os dados sejam analisados mais
claramente;

- praticamente todas as amostras apresentaram um “loop” nas suas curvas de
dilatometria, quando da passagem do aquecimento para o resfriamento, o que foi indicativo da
possibilidade do descolamento do quartzo. Observou-se que as intensidades das “histereses”
formadas foram mais elevadas para corpos de prova com menores valores de EPU, enquanto
que para corpos de prova que apresentaram elevados valores de EPU este efeito foi minimo,
concluindo-se que possivelmente corpos de prova sujeitos a elevadas EPUs podem apresentar

o efeito de histerese eliminado;

95



- as curvas de EPU versus temperatura de queima, obtidas para as amostras B, E e M,
submetidas a ensaio de autoclavagem, apresentaram um comportamento bem semelhante ao
evidenciado por Young e Brownell (1959) e Milne (1958). O mesmo comportamento ndo foi
observado para as amostras submetidas aos ensaios de imersdo e fervura, onde a EPU de
corpos de prova queimados a 700 e 800°C apresentou valores relativamente menores, maximo
a 900°C bem mais acentuado, voltando a diminuir com o aumento da temperatura,

- 0s ensaios de imersdo em agua e de fervura proporcionam uma baixa reatividade
entre a agua e as fases existentes nos corpos de prova queimados a 700 e 800°C, ao contrario
dos ensaios em autoclave, que sdo bem mais severos. O efeito de histerese nas curvas
dilatométricas para estes casos foi mais intenso, podendo ter causado o mascaramento dos
dados de EPU;

-em todos os casos, a 900°C a EPU apresentou valores elevados, acima da norma
prevista para blocos ceramicos, concluindo-se que nesta temperatura ocorre a formagdo de
uma fase altamente reativa e amorfa, confirmando trabalhos anteriores. O fator preocupante €
que a maioria das industrias de cerdmica vermelha utilizam esta temperatura de queima,
causando assim um sério risco as construgdes em alvenarias estruturais.

Com base nos resultados de resisténcia mecédnica dos blocos ceramicos e dos corpos de
prova confeccionados em laboratorio das amostras B, E e M, obtidos através da tensdo de
ruptura a flexdo pelos métodos dos trés pontos e quatro pontos, pode-se concluir que:

- houve uma tendéncia para uma perda consideravel da resisténcia mecdnica dos
COrpos ceramicos, crescente com o aumento da severidade dos ensaios,

- os resultados de tens@o de ruptura a flexdo por trés pontos mostraram-se superiores
aos de tensdo de ruptura a flexdo por quatro pontos, confirmando estudos de Richerson (1992).

Com base nos resultados dos ensaios de caracterizagdo antes e apos EPU, realizados
atraves da difragdo de raios X, espectroscopia de infravermelho, porosimetria de mércurio e
area especifica (BET) das amostras B, E e M, pode-se concluir que:

- comparando as difragdes de raios X antes e apos a EPU, observa-se que ndo ha
nenhuma modifica¢do na estrutura cristalina das amostras apos ensaios de EPU, o que ja se
esperava, pois sO a adsor¢@o de agua pelos poros do material ndo afetaria a sua estrutura
cristalina;

- a espectroscopia de infravermelho, apontou variagdes nas absorbancias das amostras

antes e apos ensaios de EPU, provavelmente resultantes da EPU;
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- visto a grande dificuldade de relacionar porosidade e area especifica com a EPU,
faz-se necessario um maior numero de dados e um estudo mais aprofundado, visando um
melhor entendimento dos fendomenos envolvidos.

Com base nas equagdes obtidas para as curvas de calibragdo dos métodos de
determinagdo da EPU e dos métodos de determinagdo da resisténcia mecanica, pode-se
concluir que:

- a equagdo da curva de calibragdo, obtida para os métodos de medigdo direta e
dilatometria, apresentou um coeficiente de correlagdo elevado, portanto, através da EPU
determinada por um dos métodos, utilizando esta equagdo, € possivel obter-se um valor
aproximado daquele que seria determinado pelo outro método;

- a equagdo da curva de calibragdo, obtida para a tensdo de ruptura a flexdo pelos
meétodos dos trés e quatro pontos, apresentou um coeficiente de correlagdo elevado, portanto,
através da tensdo de ruptura a flexdo determinada por um dos métodos, utilizando esta
equag@o, € possivel obter-se um valor aproximado daquele que seria determinado pelo outro

meétodo.
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6 CONCLUSOES

O presente trabalho teve por fim estudar a EPU em blocos cerdmicos do Estado da
Paraiba, em escala de laboratorio, em relagdo a sua evolugdo e comportamento mecanico,
fornecendo subsidios para um entendimento adequado dos fendmenos envolvidos, de forma a
prever comportamento futuro das construgdes em alvenaria principalmente em regides
potencialmente alagaveis. Com base no estudo realizado e com relagdo aos objetivos
especificos, pode-se chegar as seguintes conclusdes.

1) Com relagdo a evolugdo da EPU em fungdo da temperatura de queima e das
condigdes de ensaios de EPU, concluiu-se que:

- o aumento da severidade das condi¢des de ensaios de EPU provocou um aumento
significativo da EPU, para a mesma temperatura de queima;

- para as amostras submetidas ao ensaio de autoclavagem, as curvas de EPU versus
temperatura de queima ilustram que a EPU decresce desde 700°C, até 800°C e a seguir
aumenta até atingir 900°C voltando a diminuir com a elevagdo da temperatura e para as
amostras submetidas aos ensaios de imersdo e fervura, estas curvas ilustram que a EPU ¢
minima a 700 e 800°C e apresenta um maximo a 900°C bem mais acentuado, voltando a
diminuir com o aumento da temperatura.

- em todos os casos, a 900°C a EPU apresentou valores elevados, acima da norma
(AS 1226.5, 1984) prevista para blocos ceramicos.

2) Com relagdo a comparagdo entre os métodos de determinagdo de EPU (medigdo
direta e dilatometria), concluiu-se que:

- a medigdo direta, utilizando o paquimetro com resolugdo de 0,01lmm gera valores
com elevados desvios padrdo e ndo permite diferenciar facilmente a severidade das condigdes
de ensaios utilizadas;

- ocorreu a lixiviagdo da superficie dos corpos de prova ensaiados, principalmente
nos ensaios de fervura e autoclavagem, mascarando os resultados de EPU por medigdo direta
e, em alguns casos, impossibilitando a determinagao de valores confiaveis de EPU;

- o ensaio de dilatometria possui grande vantagem sobre a medigdo direta (com
paquimetro de resolugdo de 0,01lmm), uma vez que a dilatometria esta livre da influéncia da

lixiviagao;

98



- a equagdo da curva de calibragio, obtida para os métodos de medigio direta e
dilatometria, apresentou um coeficiente de correlagdo elevado, portanto, através da EPU
determinada por um dos métodos, utilizando esta equagdo, € possivel obter-se um valor
aproximado daquele que seria determinado pelo outro método.

3) Com relagdo a comparagdo entre os meétodos utilizados para determinagdo do
comportamento mecanico atraves da tensdo de ruptura a flexdo pelo método dos trés pontos €
dos quatro pontos, concluiu-se que:

- os resultados de tensdo de ruptura a flexdo por trés pontos mostraram-se superiores
aos de tensdo de ruptura a flexdo por quatro pontos;

- a equagd@o da curva de calibrag@o, obtida para a tensdo de ruptura a flexdo pelos
meétodos dos trés e quatro pontos, apresentou um coeficiente de correlagdo elevado, portanto,
através da tensdo de ruptura a flexdo determinada por um dos métodos, utilizando esta
equagdo, € possivel obter-se um valor aproximado daquele que seria determinado pelo outro
meétodo.

4) Com relagd@o a interdependéncia entre a EPU e o comportamento mecénico,
concluiu-se que:

- houve uma tendéncia decrescente e consideravel da resisténcia mecanica dos corpos
ceramicos com o aumento da severidade dos ensaios, e portanto, com o aumento da EPU.

5) Com relagdo ao comportamento estrutural das amostras antes e apos EPU, concluiu-
se que:

- ndo ha nenhuma modificagdo na estrutura cristalina das amostras apos ensaios de
EPU:

- através da espectrometria de infravermelho observam-se variagdes nas absorbancias
das amostras antes e apos ensaios de EPU,

- ndo foi possivel generalizar a relag@o existente entre a porosidade e area especifica

com a EPU, devido ao numero restrito de dados.
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7 SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

Visando contribuir para pesquisas futuras que permitam um maior entendimento e
interpretagdo do fendmeno da EPU dos materiais cerdmicos bem como dos seus métodos de
determinagdo, pode-se sugerir os seguintes pontos:

- ampliar os estudos para um maior nimero de amostras para se ter uma maior
universalidade dos dados obtidos,

- comparar os ensaios de determinagdo da EPU por fervura e autoclavagem, para
verificar as condigdes de ensaios que conduzem a resultados similares ou idénticos;

- variar a granulometria do acessorio quartzo na forma de areia e verificar seu efeito
na determinag¢do da EPU por dilatometria de forma a melhor entender os ciclos de histerese
formados, cuja causa € atribuida a inversdo do quartzo,

- ampliar os estudos incluindo blocos ceramicos de seis e oito furos de forma a
observar seu comportamento mecanico antes e apos a EPU com uso das normas da ABNT;

- procurar a relagdo entre o comportamento mecanico indicado no ponto anterior com
o comportamento mecanico a flexdo obtido pelos métodos dos trés e quatro pontos;

- ampliar os estudos de espectroscopia de infravermelho, pois trata-se de um método
adequado para estudo de agua adsorvida,

- ampliar os estudos de porosimetria de mercurio e area especitica de forma a permitir
uma visao mais ampla e se possivel com correlagdes estatisticas;

- verificar a realizagido experimental do ensaio de fervura.
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