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resumo

Micro-ondas, cozedura, porcelana, grés, propriedades mecanicas, cor,
transformacdes cristaléquimicas, propriedades estruturais e morfolégicas.

Esta tese versa sobre a utilizacdo de micro-ondas como fonte de energia para
cozer materiais ceramicos, como porcelana e grés. Foram realizados estudos
experimentais e de simulacdo com o intuito de estudar a forma como a
radiacdo de micro-ondas interage com esses materiais, € em que medida afeta
ou condiciona as suas propriedades finais. Os estudos realizados conduziram
a construgdo e otimizacdo de um forno de micro-ondas com uma poténcia
nominal de 5400 W. No geral, as pecas de porcelana e de grés cozidas neste
forno apresentam propriedades (absorcdo de agua, resisténcia ao impacto,
densidade, porosidade, retracdo e defeitos estruturais) similares ou melhores
que as das pecas cozidas convencionalmente (gas ou elétrico).
Comparativamente aos processos de cozedura convencionais, foram
alcancadas propriedades equivalentes ou mesmo melhores para temperaturas
de processamento inferiores em 50 € a 100 €. Também se observou a
ocorréncia de transformagfes cristaloquimicas a temperaturas inferiores,
ocorrendo de forma mais acentuada e rapida pela acao das micro-ondas. A
desidroxilagdo da caulinite é o caso mais paradigmatico. E, no entanto, de
referir que o efeito ndo térmico das micro-ondas nos materiais estudados
(quando densificados) estara relacionado com uma leitura menos exata da
temperatura na peca. A reducdo de temperatura a ser efetiva, é devida ao
aquecimento mais homogéneo promovido pelas micro-ondas, com as
transformacdes a ocorrerem também volumétrica e expeditamente;
consequentemente, as temperaturas e ciclos de cozedura destes materiais sao
inferiores aos requerido quando cozidos convencionalmente. O trabalho
culminou no forno tunel desenvolvido no ambito dos projetos Greenware e
CerWave, tendo-se construido um forno tanel (prot6tipo) que utiliza a
tecnologia de cozedura a gas assistida com radiagcdo de micro-ondas,
alcancando-se uma redugdo do consumo especifico de energia de cerca de
15%, relativamente a cozedura convencional.
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abstract

Microwave, firing, porcelain, stoneware, mechanical properties, colour,
crystallochemical transformations, morphological and structural properties.

This thesis deals with the use of microwave radiation as energy source to firing
ceramic materials such as porcelain and stoneware. Experimental and
simulation studies were conducted for a better understanding on how the
microwave radiation interacts with these materials, and to which extent it
affects or conditions their final properties. Studies carried out led to the
construction and optimization of a 6 magnetrons lab microwave furnace with
5400 W overall nominal power. In general, the microwave fired porcelain and
stoneware have similar or better properties than those of the conventionally
fired porcelain and stoneware. Properties as water absorption, impact
resistance, density, porosity, shrinkage and structural defects were analyzed. It
was observed that microwave firing requires temperatures 50 °C to 100 °C
lower than the conventional firing. When comparing with conventional firing,
microwave firing leads to complete crystallochemical transformations at lower
temperatures, which occur almost instantaneously. One of the most relevant
transformations with these characteristics is the kaolinite dehydroxylation. It is
noted that the microwave non-thermal effect on the studied densified materials
can be related with a lower accuracy of the firing temperature measurement.
The lower temperature required by the microwave firing is mainly due to the
more homogeneous and volumetric heating promoted by the microwave
radiation, heat being released in the interior of the parts. In this way,
mineralogical transformations occur also volumetrically, requiring lower
temperatures and shorter processing cycles to obtain products with similar
properties of those conventionally fired. The work culminated on the prototype
of a tunnel kiln, developed under the Greenware and CerWave university-
company projects. It was found that the microwave assisted gas firing
technology can reduce the specific energy consumption by 15%.
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Fator de perdas em funcédo da temperatura para HBOAmostra: SiC e
chacota.

Condutividade térmica a) e calor especifico b) @atgp de porcelana
hamida, P_humido, e da pasta de porcelana gesenware

Condutividade térmica a) e calor especifico b) dstgp de porcelana seca,
greenware chacota e biscoito.

Condutividade térmica a) e calor especifico b) datap de grés humida,
G_humido, durante o aquecimento até 280 °C “a aglex; durante o
arrefecimento, controlado, e apés perder a humjdadarefecer”.

Condutividade térmica a) e calor especifico b)rdasira de grés, cozida no
forno elétrico a 1180 °C.

Modelo computacional do forno de micro-ondas ctuistd por uma
cavidade, guia de onda e amostra.

Qualidade da malha para o modelo apresentado naaF3g7. a) Mapa 2D
de g num plano a meio do modelo. b) Histogramaqgdévolumétrico).
Numero total de elementos: 526340; volume da mallg23 ni; g minimo:
0,16;q médio: 0,66 maximo: 0,89.

Distribuicdo do campo elétrico no interior de doagidades com diferentes
alturas e alimentada por um magnetrdo com uma gat@ominal de 1000
W. Cavidade sem carga e considerando a frequégua# & 2,46 GHz. a)
h=120mm. b) h=180 mm.

Distribuicdo do campo elétrico no interior de uraaidade, alimentada por
um magnetrdo, em funcdo do volume da caega2,09 e &'=0,0028.
Frequéncia=2,46 GHz.

Distribuicdo do campo elétrico no interior de unaaidade em funcéo da
forma da carga, a frequéncia de 2,46 GHz.

Desenho do modelo utilizado para a construcdo dwfde micro-ondas
protétipo de bancada. Cavidade de dimensdes istdtha 39 x 21 ¢ Os
guias de onda encontram-se representados a az#igquass a), b) e c).
Estdo numeradas, de 1 a 6, na figura central. Nardid) encontram-se 9
chévenas distribuidas pelo volume Gtil do forno Aipura e) apresenta-se a
placa de SiC (a azul) sobre a qual estdo 12 chévena

Influéncia da posicdo/polarizacdo na distribuic@m ahmpo elétrico no
interior de uma cavidade com carga no seu interialimentada por apenas
1 magnetrdo. Frequéncia de 2,46 GHz. Para evidemdana de interesse,
0s guias de onda néo estéo representados.

Influéncia da posicdo das pecas na distribuicdocampo elétrico no
interior de uma cavidade carregada com 4 pecasingerdhda por 6
magnetrdes. Carga,=2,09 es"'=0,0028. Frequéncia=2,46 GHz.
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3.15

3.16

3.17

3.18

3.19

3.20

3.21

3.22

Influéncia do nimero de pegas na distribuicédo aapcaelétrico no interior 74
de uma cavidade alimentada por 6 magnetrdes. CGarga09 es '=0,0028.
Frequéncia = 2,46 GHz.

Distribuicdo do campo elétrico no interior do foymtotipo com carga de 75
12 pecase =2,09 es '=0,0028. Frequéncias de estudo a) 2,45 GHz; b) 2,46
GHz e ¢) 2,47 GHz.

Influéncia da constante dielétrica na distribuigm campo elétrico no 76
interior de uma cavidade carregada com 12 pecabmengada por 6
magnetrbes. Para todas as amostras foi assumide0,0028.
Frequéncia=2,46 GHz.

Influéncia do fator de perdas na distribuicdo dmma elétrico no interior 76
de uma cavidade carregada com 12 pecas e alimeptada magnetrdes.

Carga come'=2,09. a)k'=0,0028; bk'=0,5; c) £'=5,0 e d)&=20,0.
Frequéncia=2,46 GHz.

Evolucdo temporal da distribuicio do campo elétreeodo mapa da 78
temperatura no interior do forno protétipo carregadm 9 chavenas. Forno
alimentado por 6 geradores, cada com uma frequérmignal de 2,46

GHz.

Distribuicdo do campo elétrico e da temperaturaimterior do forno 79
protétipo preenchido com 12 pecas. Forno alimenpai® geradores, cada
um com uma frequéncia nominal de 2,46 GHz.

Distribuicdo de 12 chavenas sobre a placa de 8i€trando-se ainda a 80
posicao do termopar e o local onde o pirbmetro &stéedir a temperatura
no forno prototipo.

Simulagdo da temperatura no interior das pecagperfécie. A temperatura 81
do termopar € avaliada onde se encontra a ponteatmo no forno
protétipo de bancada, Capitulo 4.

Capitulo 4

Figura

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

Titulo Pagina

llustracdo do efeito da heterogeneidade do camgtoioel numa chavena 87
chacotada.

Montagem dospod’s de diferentes materiais refratarios para ensaio de 88
absorc¢ao/transparéncia a radiacdo de micro-ondas.

Curvas de aquecimento no interior gosl’'s quando submetidos a radiagdo 89
de micro-ondas, f=2,45 GHz.

Fotografias dos blocos dpod JM28. a) sem cimento-cola e b) com 90
cimento-cola, evidenciando os locais exageradamegtecidos em que
ocorreu a fusédo localizada do material.

Montagem da cavidade refratéria (Cerachorome Canmkét) utilizada para 91
reter o calor que permitira cozer uma chavena deefana da Costa Verde,
colocada sobre uma placa de SiC [2].
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4.6
4.7

4.8

4.9

4.10

4.11

412
4.13
4.14
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4.16
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4.18

4.19

4.20

4.21
4.22

Curva de cozedura com o sistema estatico no intdaicavidade refrataria.

llustracdo da evolucdo do processo de cozedurandepeca ceramica com
radiacdo de micro-ondas utilizando uma cavidadatd@ia pod). A placa
de SiC na base e as patelas de SiC nas laterars @aamo fontes de calor
adicionais para ajudar no processamento da pecsegerecontra no interior
dopod|[2].

Espalhadores metalicos utilizados no forno de rrocrdas.

Chavenas cozidas no interior god da Figura 4.5, com patelas de SiC
incrustadas nas paredes, tendo sido utilizada @f@tena rotativa e o
espalhador mostrado na Figura 4.8b).

Chavenas com defeitos obtidas por cozedura utdzamicro-ondas. As
imagens a) e b) sdo de pecas cozidas com um sistgataco. As imagens
c) e d) sdo de chavenas cozidas num sistema caafgptaa rotativa e, e)
apenas com espalhador. Todas as pecas, com a @xtzep#&ca da Figura
4.10 e), foram vidradas antes da cozedura.

Esquema exemplificativo das combinacdes de magrseiriplementadas
no coédigo desenvolvido ebrabView

Sistema de controlo e de aquisicdo de dados (HP3497
Imagens do forno protétipo 6M, fase de construcaatagem.

a) Forno 6M completo e b) Interior do forno, evideando o
posicionamento do termopar e do pirébmetro (que aptintado para a
chavena central junto a entrada do forno [15]).

Forno elétrico utilizado nos ensaios de calibragio pirometro e na
cozedura com aquecimento por resisténcias (potémcianal de 4,5 kW,
podendo ir até 1800 °C).

Esboco do interior do forno de micro-ondas com A&venas de café em
porcelana, sendo evidenciados quer o termopar quéscal onde o
pirdmetro est4 a medir a temperatura.

Esboco do interior do forno de micro-ondas com ¢agade grés, sendo
evidenciados quer o termopar quer o local onde@rgtro esta a medir a
temperatura [21].

Fotografias das chavenas cozidas no forno de mitdas a 1335 °C em
cerca de 70 min. a) chavena tipo A, b) chavenaBimoc) chavena tipo C
[12].

Ovalizagdo em funcdo do numero e formato das cldvdrestes realizados
no forno de micro-ondas [12].

Ovalizacdo em fungéo da temperatura de cozedurfrno elétrico e no
forno de micro-ondas. Em cada lote foram cozidash&®enas[12].

Ovalizacdo em funcéo do ciclo de cozedura (frioenge) [12].

Ovalizacdo em funcéo do tempo de permanéncia a°I3352].
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Figura Titulo Pagina

51 Diagrama da distribuicdo das secgOes deste cap#atando ligadas de 110
forma circular.

5.2 Temperaturas medidas com os dois termopares idstlao forno de 113
micro-ondas [16].

53 Temperaturas medidas com o pirometro e com o teamadgrmopar-T”. O 113
nuamero entre parénteses na legenda interior reée@@ numero do lote
[16].2

54 Temperatura dos anéis PCTR para um conjunto ddeS e chavenas 115
cozidas a diferentes temperaturas. A temperatucddaeom o pirometro €
tida como referéncia ou controlo [16].

5.5 Temperatura dos anéis PCTR para trés lotes commdsrno micro-ondas, 115
em ~70 min, a temperatura de 1360 °C [16].

5.6 Temperatura dos anéis PCTR para diferentes temmoscatedura 115
(temperatura maxima de ensaio ~1360 °C [16]).

5.7 Curva de calibracéo obtida usando o forno eléffiéh 116

5.8 Temperatura efetiva dos 12 anéis numa cozedurd@ A3 medidos no 117
pirometro; lote M2 [16].

5.9 Temperatura efetiva dos 12 anéis numa cozedurg6@ A3 medidos no 117
pirometro; lote M3 [16].

5.10 Chéavenas decoradas e cozidas no forno de micresoajlézul-cobalto de 119
alto fogo, com vermelho de baixo fogo. b) Verdeatte fogo. ¢) Cor de
laranja de baixo fogo.

5.11  Pecgas com decalque azul de baixo fogo cozidasrno fie micro-ondas a 119
850 °C e 10 min de patamar, 910 °C e 6 min de pataen1020 °C sem
patamar. E evidente a alteracdo de cor e brilho aotemperatura do
terceiro fogo.

5.12  Fotografias do pigmento prateado de baixo fogodmai 800 °C, 950 °C, 120
1100 °C e 1300 °C. Embora as imagens ndo ostergeroras verdadeiras,
elas ilustram o efeito que se pretende mostrattesagdo da cor com a
temperatura de cozedura.

5.13  Fotografias do pigmento azul de baixo fogo cozid®0a °C, 1125 °C e 120
1300 °C. Assim como na figura anterior, as imageits ostentem as cores
verdadeiras; porém, ilustram o efeito que se pdet@mostrar: a alteracdo da
cor com a temperatura de cozedura.

5.14  Coordenadas de cor das amostras com estampa azaixdefogo, cozidas 120

entre 800 °C e 1400 °C no forno de micro-ondas domao elétrico. a)
Representa a coordenadld. b) Representa as coordenadsds e b*.
Representam-se também as referéncias, cozidagmmdogas a 800 °C, a
1100 °C e a 1180 °C.
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5.15 Coordenadas de cor das amostras com estampa (wateada, cozidas 121
entre 800 °C e 1400 °C no forno de micro-ondas donao elétrico. a)
Representa a coordenada b) e ¢) Representam as coordenadas b*.
Representam-se também as referéncias cozidas mw dogas a 800 °C e

1100 °C.
5.16 Resisténcia ao impacto no bordo da chavena emdutgdemperatura de 125
cozedura.
5.17  Absorcao de dgua em fungéo da temperatura de aazedu 126
5.18 Densidade aparente em funcdo da temperatura dduwaze 127
5.19 Densidade bruta em fungéo da temperatura de cazedur 127

5.20 Densidade bruta e densidade aparente em fungioerdpetatura de 127
cozedura. Cozedura no forno elétrico (E), microaan@W) e gas (Ref.).

5.21  Porosidade aparente em funcdo da temperatura ddwez 128
5.22  Retragdo em fungao da temperatura de cozedura. 129

5.23  Cor das chavenas cozidas desde 500 °C até 11@) @dzidas no fornode 130
micro-ondas. b) Cozidas no forno elétrico. Tambénaptesentada a
chavena em verdgieenwarg.

5.24  Diferencas de cor observadas entre as amostradasoz) no forno de 131
micro-ondas; b) no forno elétrico. Amostras perggres ao grupo G-C.

5.25 Diferenga das coordenadas de @be b*, para amostras do grupo G-C, em 132
relacdo a referéncia chacota Ref. Apresentam-gesodtados obtidos nas
amostras cozidas nos fornos de micro-ondas ecelétdima vez que néo se
esta perante a coordenada ena’sie b*, mas sim do valor desta em relacéo
ao valor da referéncia, Seccao 9.2, a referéncge swas coordenadas 0, O.

5.26  Diferenca da coordenada de &dr (brancura). a) Amostras do grupo G-C 133
em relacdo a referéncia chacota. b) Amostras doog@i+B em relacdo a
referéncia biscoito.

5.27  Diferenga das coordenadas de abe b*, para amostras do grupo C-B, em 133
relacdo a referéncia biscoito.

5.28  Valor dE* médio em fungdo da temperatura medida no piromé&tm 134
grafico principal apresentam-se os dados das aasostizidas no forno de
micro-ondas. No grafico secundario (interior) apreéam-se os dados das
amostras cozidas no forno elétrico.

5.29  Resisténcia ao impacto em fungéo da temperatucazélura, e da posicdo 137
das pecas 1, 2, 6 e 8. Esté incluido o valor m@dgura 5.16).

5.30 Absorcdo de adgua em funcdo da temperatura de aezexlda posicdo das 137
pecas 1, 2, 6 e 8. Esté incluido o valor médiouf@idp.17).

5.31 Resisténcia ao impacto em fun¢éo da temperatucazglura corrigida. 138
5.32  Absorcao de agua em fungéo da temperatura de gazeoiuigida. 138

5.33  Evolucdo da morfologia (porosidade fechada) deuatsp de porcelana 139 —
cozidas a diversas temperaturas no forno de micga®(coluna da direita) 141
e no forno elétrico (coluna da esquerda). As refgas, cozidas nos fornos
tunel da Porcelanas da Costa Verde S.A., estdesmmiadas nas zonas de
cor cinza-claro.

vi
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5.34

5.35

5.36

5.37

5.38

5.39

5.40

5.41

5.42

5.43

5.44

5.45

5.46

5.47

5.48

Histograma de porosidade fechada das chavenasasa#d1250 °C a 1475 142
°C no forno elétrico.

Histograma de porosidade fechada das chavenasasa#d1200 °C a 1410 142
°C no forno de micro-ondas.

Porosidade fechada determinada por método Otic8oPE& densidade 143
relativa a densidade realg), em funcédo da temperatura de cozedura.

Morfologia do lote cozido a 1350 °C. Algumas amast(3, 6, 8 e 9) 144
apresentam indicios doating, [16].

Morfologia do lote cozido a 1400 °C. Amostras apntando diferentes 144
estados déloating numa fase priméria no caso das amostras 1, 216110

Porosidade fechada avaliada por andlise de imageangs lotes cozidos a 145
1350 °C e 1400 °C. Relacdo entre a porosidade enmgpdratura de Anel
Corrigida (TAC) de cada chavena respeitante adegggigura 5.5).

Imagens de MEV da porcelana cozida a 1380 °C enm2d (o forno tunel 146
da Porcelanas da Costa Verde, identificando-se ido de quartzo de
dimensao reduzida, apresentamitn, mulite primaria e mulite secundaria

e, a fase vitrea.

Imagens de MEV da porcelana cozida a 1380 °C emminOno forno 146
elétrico. S@o observaveis grédos de quartzo, algansom alguma
dissolugéo, mulite priméria e mulite secundaria.

Imagens de MEV da porcelana cozida de 1315 °C408 1C no forno de 146 —
micro-ondas (imagens de aliquotas de chavenassigépa? (por baixo do 147
pirometro)). ldentificam-se grdos de quartzo, afgya com alguma
dissolugéo e apresentandm, mulite priméria e mulite secundéria, e fase
vitrea.

Curvas de DSC do p6 de uma amostra vegteeware, e de uma amostra 150
de chacota.

Curvas de TG do p6 de uma amostra veglegnwarg, e de uma amostra 150
de chacota.

Difratogramas correspondentes a aliquotas repadserd de chavenas 152
greenware chavenas chacota, cozidas a 1020 °C no fornd, @imhavenas
biscoito, cozidas a 1380 °C no forno tunel, todassileradas como
referéncias.

Difratogramas correspondentes a aliquotas repesersd de chavenas 153
greenware de chavenas cozidas a 420 °C e a 500 °C no fienmicro-

ondas (M420) e (M500), respetivamente, e de ch&veonaidas no forno
elétrico a 500 °C (E500). Foco nos picos caradteois da caulinite (C),

que estdo ausentes em M500.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidasOa°65no forno de 154
micro-ondas (M650) e elétrico (E650). Salientanesegicos da moscovite
(m), de menor intensidade em M650.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidasOa°@0no forno de 154
micro-ondas (M800) e elétrico (E800).
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5.49

5.50

5.51

5.52

5.53

5.54

5.55

5.56

5.57

5.58

5.59

5.60

5.61

5.62

5.63

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidasOa°@5no forno de
micro-ondas (M950) e elétrico (E950). Desaparectmedos picos
caracteristicos da caulinite em E950.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidas2@ 10 no forno de
micro-ondas (M1020) e elétrico (E1020). Picos darégticos da moscovite
inexistente em M1020 e ainda presentes em E1020o0dNtpicos” em

M1020 nas posi¢cdes da mulite (M).

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidasrno £létrico a 420 °C,
500 °C, 650 °C, 800 °C, 950 °C, 1000 °C, 1020 °A1®0 °C. As
referénciagreenwaree chacota também estao representadas.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidasrno fle micro-ondas a
420 °C, 500 °C, 650 °C, 800 °C, 950 °C, 1000 °QaieC e 1100 °C. As
referénciagreenwaree chacota também estao representadas.

Quantificacdo dos minerais e das fases cristaldmsalta temperatura
identificados nas aliquotas das chavenas processadarno elétrico.

Quantificacdo dos minerais e das fases cristald@asalta temperatura
identificados nas aliquotas das chavenas processaddéorno de micro-
ondas.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidasO@ i@ no forno de
micro-ondas (M110) e no forno elétrico (E1100). mxar a manifestacao
de um ou outro pico caracteristico da mulite em01Em M1100, a
formacédo desta fase € por demais evidente.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidas5@ i@ no forno de
micro-ondas (M1150) e no forno elétrico (E1150).gwis dos picos
caracteristicos da mulite ainda ndo se manifestararg1150.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidasO@ 12 no forno de
micro-ondas (M1200) e no forno elétrico (E1200). f0s caracteristicos
da mulite em E1200 ainda apresentam, no globakabantensidades, e
alguns ainda ndo se manifestaram.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidas5@ 12 no forno de
micro-ondas (M1250) e no forno elétrico (E1250).bigamente, a
intensidade dos picos da mulite, de E1200 para &Gl2mentam,
apresentando intensidades apenas ligeiramentenefeas de M1250.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidasO@ i3 no forno de
micro-ondas (M1300) e no forno elétrico (E1300). E800, alguns picos
caracteristicos do quartzo apresentam menor idgasiqgue em M1300.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidas5@ 13 no forno de
micro-ondas (M1350) e no forno elétrico (E1350)luiu-se também o
difratograma da referéncia biscoito.

Difratogramas de aliquotas de chavenas cozidasat#ni400 °C, no forno
de micro-ondas (M1410) e no forno elétrico (E1425).

Evolucdo dos difratogramas para as amostras sulaseth segunda
cozedura no forno elétrico.

Evolugdo dos difratogramas para as amostras sulaseth segunda
cozedura no forno de micro-ondas.
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5.64

5.65

5.66

5.67

5.68

5.69

5.70

571

5.72

5.73

5.74

5.75

Mulite presente nas chavenas cozidas no forndagérno forno de micro-
ondas em funcao da temperatura de cozedura. Anefar chavena cozida
no forno tinel, também é apresentada.

Quartzo presente nas chavenas cozidas no fornacel& no forno de
micro-ondas em funcao da temperatura de cozedurafeféncia, chavena
cozida no forno tunel, também é apresentada.

Fase amorfa presente nas chavenas cozidas nodigétnico e no forno de
micro-ondas, em funcdo da temperatura de cozedueferéncia, chavena
cozida no forno tunel, também é apresentada.

Absorcdo de agua e resisténcia ao impacto em fudgddempo de
cozedura. A temperatura maxima de cozedura é X335 °

a) Resisténcia ao impacto e b) absorcédo de agufuregio do tempo de
patamar a temperatura de 1335 °C.

Morfologia e porosidade fechada de chavenas cozédaemperatura
maxima de 1335 °C, sem patamar e para diferentgsoede cozedura.

Porosidade fechada em funcdo do ciclo de cozedasa ahavenas
apresentadas na Figura 5.69, cozidas a tempenaiixama de 1335 °C,
sem patamar e para diferentes tempos de cozedurain; 67 min,75 min,
102 min, 126 min, 164 min, 215 min.

Porosidade fechada em fungédo do tempo do patamaosthas cozidas a
1335 °C em~165 min.

Fases presentes nas chavenas cozidas no fornocoeandas em funcgéo
do tempo de cozedura, desde 54 min até 215 minpd&tura maxima de
cozedura de-1335 °C. Os valores determinados para a referéagibém
estdo representados.

Quartzo, mulite e fase amorfa das chavenas cozridafrno de micro-
ondas, em funcdo do tempo de permanéncia e pa&idins de cozedura,
70 min e 164 min. Temperatura de cozedura: 1335 °C.

Quartzo, mulite e fase amorfa das chavenas coriddsrno elétrico, em
funcdo do tempo de permanéncia. Temperatura delwazel335 °C, em
~70 min.

Temperaturas de transformacédo em funcdo da tedaaliegaquecimento,
incluindo informacéo da literatura.
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162

163

165

166

166
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167

167

168

168

174

Capitulo 6

Figura
6.1

6.2

Titulo Pagina

Temperatura no interior do forno de micro-ondas &jpmecas no estado
greenware De notar abaixo de 450 °C, o efeito na curva deegelo
pirometro {), efeito atribuido, principalmente, a desidroXiac da
caulinite; este ndo observavel na curva medidatpetoopar ).

Pecas de grés cozidas a 1180 °C no forno de miataso a)~70 min, b)
~200 min.

179
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6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

6.9

6.10

6.11

6.12

6.13

6.14

6.15

6.16

6.17
6.18

6.19

6.20

Porosidade aparente (PA) e absor¢cdo de &gua (AA)fwergdo da
temperatura de cozedura, avaliadas em amostratasazd forno de micro-
ondas e no forno elétrico. Incluem-se os valoresatiaostras de referéncia.

Energia de rutura e absorcdo de 4gua avaliadasmestras cozidas no
forno de micro-ondas entre 1100 °C e 1225 °C. bmohse os valores das
amostras de referéncia.

Densidade aparente em funcdo da temperatura dewezewvaliadas em
amostras cozidas no forno de micro-ondas e no feléiwico. Incluem-se
os valores das amostras de referéncia.

Cor de aliquotas de grés cozidas entre 500 °C @ %¥@®o forno de micro-
ondas (aliquotas inferiores) e no forno elétridég(etas superiores). As
aliquotas da referéncia em verdgeenwareRef.) e cozida (biscoito Ref.)
também estdo representadas.

a) Diferenca de luminosidade em relagéo ao grésfdeencia. b) Diferenca
das coordenadas de aca* e db* relativamente a referéncia.

182

182

182

183

183

Diferenca de cordE*, das amostras cozidas no forno de micro-ondas e nol84

forno elétrico relativamente a amostra de refegénci

Morfologia das referéncias em verdgdenwarg e cozida (R) a 1180 °C,
em 200 min, no forno tanel.

Morfologia das amostras cozidas a 800 °C nos foeiésico (E) e de
micro-ondas (M).

Morfologia das amostras cozidas a 1000 °C nos fowmiétrico (E) e de
micro-ondas (M).

Morfologia do grés cozido a 1050 °C nos fornosreiét(E) e de micro-
ondas (M).

Diferenca de cor do grés cozido a 1050 °C nos fomas fornos elétrico
(E) e de micro-ondas (M).

Morfologia do grés processado a 1170 °C nos forlégico (E) e de
micro-ondas (M).

Morfologia do grés cozido a 1225 °C nos fornosriglét(E) e de micro-
ondas (M).

Morfologia das amostras cozidas a 1300 °C e 140@d<fornos elétrico
(E) e de micro-ondas (M).

Porosidade fechada do grés em fungéo da tempedwazedura.

Curvas de calorimetria diferencial (DSC) e de teggragimetria (TG) de
uma aliquota da pasta de grés, seca e pulverighda [

Difratogramas da amostgreenwaree das amostragreenwarecozidas a
500 °C no forno de micro-ondas (M500) e no fornétredo (E500).
Enquanto na aliquota E500 ainda se observam maxieoslifracdo
caracteristicos da caulinite, em M500 eles est&erdes.

Difratogramas da amostgreenwaree das amostragreenwarecozidas a
800 °C no forno de micro-ondas (M800) e no fornétrado (E800). Os
picos caracteristicos da moscovite e do talco enDMM&presentam
intensidades bastante reduzidas.
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6.21

6.22

6.23

6.24

6.25

6.26

6.27

6.28

6.29

6.30

6.31

6.32

Difratogramas da amostgreenwaree das amostragreenwarecozidas a
1000 °C no forno de micro-ondas (M1000) e no faefé&rico (E1000). Os
picos da caulinite desapareceram em E1000, apseskntpicos de
moscovite e de talco apenas residuais. Em M100Qesuros picos
caracteristicos da mulite.

Difratogramas de grés cozido a 1140 °C no fornondeo-ondas (M1140)
e no forno elétrico (E1140). R1180 representa astimode referéncia
cozida a 1180 °C no forno de tunel (a gas). O wifpraama da amostra
M1140 é equivalente ao da referéncia, E1180 apw@sdm um estado
menos desenvolvido.

Difratogramas das amostrggeenwarecozidas a 500 °C, 800 °C, 1000 °C e
1140 °C no forno elétrico. A referénajaeenwaree a referéncia cozida no
forno a gas (R1180) também estéo representadas [6].

Difratogramas das amostrggeenwarecozidas a 500 °C, 800 °C, 1000 °C e
1140 °C no forno de micro-ondas. A referéngiaenwaree a referéncia
cozida no forno a gas (R1180) também estéo repseien[6].

Intensidade do pico de difracdo principal do quar@® = 26,63°, para
varias temperaturas de cozedura. a) Amostras cordgorno de micro-
ondas. b) Amostras cozidas no forno elétrico. Asalisgdo do quartzo é
observavel a temperatura de 1140 °C em ambas wsc@#s, com as
amostras em a) manifestando uma dissolu¢cao maisada.

Quantificacdo relativa do quartzo, da mulite e daef amorfa para
temperaturas de cozedura entre 800 °C e 1400 °Amajtras cozidas no
forno elétrico. b) Amostras cozidas no forno dermgndas. A amostra de
referéncia também esta representada.

Imagens de MEV e de EDS das amostras cozidas a 05@ forno
elétrico.

Figura 6.27b) ampliada, evidenciando a clivagergrdo identificado como
feldspato. Amostra cozida a 1050 °C no forno elétri

Imagem de MEV da aliquota cozida a 1050 °C no faiétrico, podendo
ser observados graos de feldspato e sua dissolucao.

Imagens de MEV e de EDS das amostras cozidas a°ID%® forno de
micro-ondas.

Imagens de MEV, a), b) e c), e de EDS, d), da atajoozida a 1140 °C no
forno elétrico. c) Imagem b) ampliada. d) Avaliagi&ocomposicdo quimica
por EDS numa regido identificada como um gréo tspato, e na zona
gue apresenta uma fase vitrea sobre a qual setermorristais de mulite
tipo I, em escamas, e alguma com foguhoidal e aindamulite do tipo I,
com a forma de bastonetes.

a) [6] e b) Grés cozido a 1140 °C no forno de mamdas (M). b) Foco na
mulite tipo |, e no crescimento de cristais de tauipo II.
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6.33 Imagens de MEV da referéncia. a) Grdos de quartwo diferentes 205
dimensdes, alguns com fissuracdo. Para uma melhmlizacdo, as zonas
das trincas foram marcadas com um X. Em b) é apiede o mapa com a
composi¢ao quimica analisada por EDS, assim coradnmagens c) a h),
onde o mapa dos elementos esta individualizadon#@gpes grdos de
quartzo de menor dimensé&o apresentam dissolug@mrtualmente, algum
rim.

6.34 Imagens de MEV da referéncia cozida a 1180 °C eéhr@ih, no forno 206
tunel a gas. a) Visdo integral. b) Foco na mulip® i com aspeto de
escama, e no crescimento de mulite tipo Il a pdatiprimeira.

6.35 Imagens de MEV dos cristais de mulite tipo Il. andstra de referéncia 206
(cozida no forno tanel a 1180 °C, em 200 min). byjdota cozida no forno
de micro-ondas a 1140 °C, em 71 min.

6.36 Imagens de MEV da amostra cozida a 1200 °C no fdenmicro-ondas e 207
da amostra de referéncia. a) Micrografia da amagizida a 1200 °C no
forno de micro-ondas. b) Micrografia da amostraederéncia.

6.37  Temperaturas de transformacdo em fungéo da tecaaliegaquecimento, 210 —

incluindo informacéo da literatura. 211
Capitulo 7
Figura Titulo Pagina
7.1 Exterior do forno tanel numa fase inicial da suastugdo. Foco nas zonas 217
das janelas onde se encontram os geradores deonidas (magnetroes).
7.2 Interior do forno tunel prototipo apos centenagiigaios de cozedura. 217
7.3 Imagem da cortina no teto do forno, que se encalatnéicada. 217
7.4 Bocal de um dos queimadores, junto do qual se mastna falha no 218

refratario, a qual foi corrigida com fib@erachem

7.5 Imagem do teto do forno onde uma parte da fibrajojua um dos 218
queimadores superiores, colapsou.

7.6 Céamara de saida do forno e sistema de extracéagdaa. 218

7.7 Interior do forno hibrido. Lado da saida/descamg\vhgonas. Observa-se a 218
porta interior do lado da saida do forno.

7.8 Material refratario de uma vagona, apos centen@nsigios. 219

7.9 llustragéo das falhas no fecho entre uma vagons gaeedes laterais do 219
forno. Falhas criadas devido a retracdo naturahalerial refratario quando
submetido a altas temperaturas e a mdltiplas coasda) Fecho/travacéo
da vagona com a parede do lado esquerdo do foyrfeedho/travacéao da
vagona com a parede do lado direito do forno.

7.10 Porcelana branca cozida no forno tunel hibrido. 219
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7.11

7.12

7.13

7.14

7.15

7.16

7.17

7.18

7.19

7.20

7.21

7.22

7.23
7.24

7.25

Estado em que as vagonas se encontravam no fimabpaoGreenwavee
obra de remodelacdo das vagonas, com particul@émza na introducao
da calha de areia e da inclusdo de uma aba nauesttateral da vagona,
cuja configuracdo permite a penetracdo na areiaserelhor resisténcia a
deformacao da estrutura metdalica da vagona devidaesstérmico.

Intervengdes realizadas para a instalacédo da dallaaeia. Intervengdes no
forno e nas vagonas.

Substituicdo de algum do material refratario dagowas por material
refratario com menor massa, e menor carga térmica.

Remodelacdo das vagonas. Remogao de massa de Siadanas.
Remocao das barras de SiC e substituicdo de p&gseim SiC, por outras
com menor carga térmica.

Remodelacdo e substituicdo do refratario, assimocdan disposicdo das
pecas de suporte da louca.

Reducdo da massa total do material refratario da®nas em cerca de
46%.

Reparagédo das vagonas, com intervencdo no desentravéicao/ligagéo
entre vagonas mais eficiente.

Vagonas remodeladas com refratario mais robustcamisgmente, mais
leve, e com uma travagéo entre vagonas mais dfcien

a) Camara de entrada e novo sistema de abertueahe fle portas. b)
Camara de saida do forno, onde ainda se obsepramdém comprimento e
a linha, ou carril, de trasfega para carga e dgaade louca.

5 zonas dos magnetrées, M1 a M5. Apenas estéa apmdseum dos lados
do forno. O outro lado € o espelho daquele queastrenna figura. Entre
M1 e M5 estdo distribuidos 40 magnetrdes, 20 de b do forno. Além
destes, mostram-se as zonas de controlo dos qumesadjue estdo
divididas em 3 zonas de queima, G1, G2 e G3.

Imagem das caixas dos magnetrbes, podendo-se absk8v dos 40
magnetrbes. Cada lado do forno inclui 20 magnetroes

Esquema do forno de 12 m, e das melhorias ao davedeguranca que
devem ser implementadas num forno que opera coracém de micro-
ondas.

Louca cozida no forno hibrido num ciclo completorde

Temperatura medida pelos termopares em 4 zonagaledse e consumos
elétrico e de gas durante um dia de ensaios no fabrido, para ciclos de
cozedura de 5 h.

Consumo especifico de energia, MJ por kg de laaigagiclos de cozedura
de 3,5 h. A coluna a amarelo representa um estu@p eozedura foi

realizada recorrendo apenas a combustdo de ggslndts colunas a azul
representam diversos regimes hibridos. Nas coltglasvas aos regimes
hibridos apresenta-se a reducédo do consumo emerd#) relativa a média
do consumo de energia do ciclo a gas.
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7.26  Consumo especifico de energia, MJ por kg de lcemwegiclos de cozedura 229
de 5 h. As colunas a amarelo representam estudas cozedura foi
realizada recorrendo apenas a combustdo de gasinatucoluna a azul
representa um estudo hibrido. Na coluna relativaregime hibrido
apresenta-se a reducdo do consumo energético (&tivaea média do
consumo dos ciclos a gas.
7.27  Consumo especifico de energia, MJ por kg de loemgaciclos de cozedura 229
de 7 h. As colunas a amarelo representam estudas cozedura foi
realizada recorrendo apenas a combustdo de ggslndts colunas a azul
representam diversos regimes hibridos. Nas coltglavas aos regimes
hibridos apresenta-se a reducédo do consumo emerd#) relativa a média
do consumo dos ciclos a gas.
7.28  Custo da unidade de massa de porcelana. A esquasdsiderando os 230
precos da energia do ano de 2012, antéduinusdo projetoGreenwave
A direita: considerando os precos da energia do den@2018, ano do
términusdo projetoCerWave
7.29 Preco do gés natural e da eletricidade para wdizs industriais em 231
Portugal, segundo [11].
Capitulo 9
Figura Titulo Pagina
9.1 Equipamento utilizado para realizagcdo dos testesngacto no bordo (na 251
fotografia pode-se observar uma chavena de porgbmonta para ser
testada).
9.2 Fotografias de duas pegas de porcelana antes seeds impactadas. 251
9.3 Fotografias das pecgas de grés ndo vidradas. Késirda forma da peca 251
(taca), evidenciando o bordo.
9.4 Representacdo das coordenadas geométricas dd_tpegse b* (adaptado 254
de [6,7]).
9.5 Curvas de DSC e de TG da areia. 256
9.6 Curvas de DSC e de TG do feldspato potassico. 257
9.7 Curvas de DSC e de TG da argila caulinitica. 258
9.8 Curvas de DSC e de TG do caulino. 259
9.9 Curvas de DSC e de TG da pasta de porcelana. 260
9.10  Desenho do modelo da cavidade de 2,8 GHz. 264
9.11 Simulagdo do campo elétrico no interior da cavidadeequencia de 2,8 264
GHz. Esta representada a componente normalizadandpo segundo z.
9.12  Transmissado, 3 medido para as mostras, de referéncia (PTFE), SiC 264

chacota e pasta de grés humida.
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9.13

9.14

9.15

9.16

9.17

9.18

9.19

9.20

9.21

Montagem do sensor e das amostras para medicaoprdasiedades
térmicas. a) Representacdo da montagem das amestessor. b) Sistema
para medicdo a temepratura ambiente. c) Sisteraacpar o forno.
Coordenadas de cor das amostras cozidas a 65@00CC8 900 °C e 1020
°C no forno elétrico para diferentes ciclos de doza. As coordenadas de
cor da referéncia chacotada também estdo apreasntad

Relagdo entre os parametrd&* e dTAN em fungdo da posicdo das
chavenas. Estudos realizados em trés lotes dedl2mhs cozidas no forno
de micro-ondas sob as mesmas condi¢des de cozéduark360 °C et =70
min.

Quantificacéo das fases presentes nas chavenamsow forno de micro-
ondas em~70 min. Temperatura dstpoint 1350 °C.

Relacdo entre a temperatura de anel e as faségwvena respetiva. Valores
normalizados, com o valor determinado para a cl@éwem posicdo 2
tomado como referéncia

Difratogramas de algumas das matérias-primas askxia porcelana. a)
Areia quartzosa e feldspato. b) Argilas.

Montagem experimental das pecas para secagem mo &b4. b) Imagem
de um ensaio de secagem catastrofico/explosiva, @uja de secagem se
representa na Figura 9.20 como “Grés (4)".

Curvas de secagem de grés de pavimento (grésyeedale revestimento
(monoporosa).

Evolucdo da temperatura no interior do forno deroaandas carregado
com 12 chavenas de porcelana para varios casautmesendo manifesto
gue o padrdo observado na Figura 6.1 também ocareorcelana, e
apenas na primeira cozedura.
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Capitulo 2
Tabela Titulo Péagina
2.1 Formulacdes empregues na manufatura da faianggde de porcelanae 43

propriedades padréo referidas na literatura.

Capitulo 3

Tabela Titulo Pagina

3.1 Permitividade complexa a temperatura ambienterecuéncia de 2,8 GHz 61
de uma série de amostras.

3.2 Propriedades térmicas da alvenaria a temperatuséeata, medidas com o 63
sistemaHot Disk e segundo as fichas técnicas.

3.3 Propriedades dos materiais/dominio simulados. 77

Capitulo 4

Tabela Titulo Pagina

4.1 Temperatura maxima medida pelos termopares interoiterior agod. 90

4.2 Dimensdes das chavenas em chacota, biscoito medetsofrida [12]. 103

Capitulo 5

Tabela Titulo Pagina

51 Temperaturas avaliadas por anel (PTCR - STH) e destyras medidas 114
pelo pirdmetro (F).

5.2 Temperatura efetiva dos anéis em fungdo da temyparat do tempo de 116
cozedura no forno elétrico [16].

53 Temperatura medida no termopafy)( pirébmetro Tp), diferenca de 117
temperatura pirometro-termopar 4Ter), PTCR médio (PTCR,
temperatura do anel na posicéo 2 (PT)CRa diferenca de temperatw®,

[16]. Os valores apresentados tém por base osanstaen na Tabela 5.1.

54 Temperaturas efetivas corrigidas, de acordo coonaale calibracdo [16]. 118
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55 Vantagens e desvantagens dos diferentes sensoresendgeratura 122
considerados [16].

5.6 Propriedades das amostras de referéncia: chatstaitb e porcelana [16]. 124

5.7 Andlise quimica (% em peso) dos principais elensemonstituintes da 151

formulacéo da pasta da porcelana.

5.8 Minerais/fases cristalinas de alta temperaturarch@das por DRX. Além 152
do nome, apresenta-se a familia a que pertenceidrnala quimica, a
referéncia da base de dados associada ao minesaprogavel, e o sistema
cristalino.

5.9 Temperaturas de transigdo/transformacdo em fungidednologia de 172
aguecimento.

Capitulo 6

Tabela Titulo Pagina

6.1 Andlise quimica (% em peso, apos eliminacdo da dgtm e da agua 189
adsorvida) da pasta do grés.

6.2 Minerais/fases cristalinas de alta temperaturarchi@das por DRX. 190

6.3 Quantificacdo das fases cristalinas e amorfas ®s gozido a altas 197
temperaturas.

Capitulo 7

Tabela Titulo Pagina

7.1 Ciclos de cozedura testados no forno prototipo. 226

Capitulo 9

Tabela Titulo Pagina

9.1 Analise quimica (% em peso) dos principais elengemonstituintes da 261

areia quartzosa utilizada na formulacdo base daefzora. Areia cujo
estudo por DSC e TG estéa representado na Figura 9.5

9.2 Analise quimica (% em peso) dos principais elengentmstituintes de um 261
dos feldspatos potassicos utilizados na formulagase da porcelana.
Feldspato cujo estudo por DSC e TG esté representaéfigura 9.6.

9.3 Analise quimica (% em peso) dos principais elensgotmstituintes de uma 261
argila utilizada na formulacdo base da porcelanaila caulinitica cujo
estudo por DSC e TG estéa representado na Figura 9.7

XVii



_ Lista de tabelas

9.4

9.5

9.6

9.7

9.8

9.9

9.10

9.11

9.12

9.13

9.14

9.15

Analise quimica (% em peso) dos principais elenseotmstituintes de uma
argila gorda (do tipdall-clay) utilizada na formulacdo base da porcelana.

Andlise quimica (% em peso) dos principais elensemonstituintes do
caulino utilizado na formulacdo base da porcel@aaulino cujo estudo por
DSC e TG esta representado na Figura 9.8.

Andlise quimica (% em peso) dos principais elengemonstituintes da
pasta da porcelana. Estudo por DSC e TG representslFiguras 5.43 e
9.9.

Andlise quimica (% em peso) dos principais elenemonstituintes da
pasta de grés. Estudo por DSC e TG representabiguma 6.18.

Temperatura de anel (PTCR — ETH & LTH) avaliada ensaios de
cozedura no forno de micro-ondas: Parte 1.

Temperatura de anel (PTCR — ETH & LTH) avaliada ensaios de
cozedura no forno de micro-ondas: Parte 2.

Temperatura de anel (PTCR — ETH & LTH) avaliada ensaios de
cozedura no forno elétrico (valores selecionaddsramco) e no forno
convencional de decoragdo da Costa Verde (valostscisnados a
cinzento).

Propriedades fisicas das amostras cozidas no foenonicro-ondas. A
branco estdo as amostras pertencentes ao grupo &-aCcinzento as
amostras pertencentes ao grupo C-B.

Propriedades fisicas das amostras cozidas no &eétrico. A branco estédo
as amostras pertencentes ao grupo G-C, e a cinzt@amostras
pertencentes ao grupo C-B.

Parametros de cozedura dos ensaios de cor em fdag@mperatura e do
tempo de cozedura.

Minerais presentes em amostgaeenwarecozidas a 650 °C, 800 °C, 950
°C e 1000 °C. Amostras de porcelana.

Minerais presentes nas matérias-primas da porcelana
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Capitulo 2
Numero Equacéao
(2.1) Processo da reducédo da hematite@gepara ferro metalico (Fe)

2.2)

(2.3)

(2.4)

(2.5)

(2.6)

(2.7)

(2.8)

(2.9)

(2.10)

3Fe0;+CO > 2Fe0, + CO,
FeO0,+CO > 3FeO + CQ
FeGQ+CO—> Fe + CQ
Permitividade complexa
& (w,T) =¢(w,T) —ig"(w, T) (F/m)
Onda que se propaga num meio sem perdas

O(x,y,z,t) = Oy(x, y)e wt=k2)

Componentes elétrica e magnética da onda que paga@mum meio sem

perdas
E,(t) = Eysin (wt — Bz)

H,(t) = g—Zsin (wt — Bz)

Componente elétrica da onda que se propaga humooeigerdas
Ey(z,t) = Ege~*2el(@t=F2)
Poténcia absorvida por unidade de volume
b= (‘)SOEN Ezms (W/m3)
Profundidade de penetracdo de uma onda eletronizanét
Ao
2m ’28'
Profundidade de penetracdo de uma onda eletronicaygbroximacao)

D of (m)

2me

-1
D, [a+@gna-1] *

p

Coeficiente de reflexdo de uma onda eletromagnética

1
_1—[2¢' (1+4/1+tg%0)] e TTig%s
- 1
1+ [2¢" (1441 +tg%5)] 2y [TTig?s

Equacéo de conducao de calor

R

oT
pcpa— = V.(kVT) + P,
t
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38
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(2.11) Taxa de aquecimento do material devida a absorgéadiacdo de micro-
ondas
VT P,
vt pC,
(2.12) Equacao de condugéo de calor completa
orT 4 a
pVCp 57" V.(kVT)V + P&V — [h(Ts — To,) + €a(Tst — T, | 045
+ Qi V
(2.13)  Condutividade térmica de um material poroso
2k? = [ko(2 — 3Vy) + kqo(1 — 3V,) |k — kokg
(2.14)  Condutividade térmica de um material poroso degmehz a influéncia do
ar contido nos seus poros
k = ko(1—3V,/2)
(2.15)  Calor especifico de um material poroso desprezanddluéncia do ar
contido nos seus poros
Cp = Cpo(l - Vp)
Capitulo 3
Numero Equacéo
(3.1) Frequéncia de ressonancia numa cavidade fechada
=5 2+ 0+ )
Capitulo 9
Numero Equacéo
9.1 Ovalizagao das pegas
D —dpyi
ov ={ &"”") X 100 %
9.2 Resisténcia ao impacto
RI=El;
esp
9.3 Absorgéo de agua
m, —m
Ad = —2—1%100%
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I cC:oitulo 1. Introdugdo

1. Introducao

Esta tese versa sobre a utilizacdo de micro-onmas fonte de energia de aquecimento para
processamento/cozedura de materiais ceramicos.é\ardada a utilizacdo desta tecnologia de
aguecimento na cozedura de pastas de porcelangrésid-oram realizados estudos experimentais
e de simulacdo com o intuito de estudar a formaocamadiacdo de micro-ondas interage com 0s
materiais referidos, e em que medida afeta ou camdi as suas propriedades finais. O objetivo
pretendido € processar estes materiais ceramicom@mes tempo, com maiores cadéncias de
producgdo, requerendo menores temperaturas de pameesto, menores consumos de energia,
menores perdas ou quebras na producéo e reducd@miesies poluentes para a atmosfera. Os
estudos efetuados conduziram a construcéo e otifozde um forno para cozedura de materiais
ceramicos com radiagdo de micro-ondas com uma @atérominal de 5400 W. O trabalho

culminou no forno tunel desenvolvido no ambito dogetosGreenwaree CerWave

1.1. Enquadramento

A enorme pressao e a maior consciencializacdo solmportancia de minimizar o impacto
ambiental criado pelo Homem fomenta a procura cleolegias e processos mais eficientes, ndo sé
na producdo de energia mais amiga do ambiente tamioém no uso mais racional da energia,
sendo de salientar que a producdo energética espacd8% das emissdes de, 0. Na industria
ceramica, cerca de 30% dos custos de producaoretagmnados com o consumo de energia [2].
Trata-se de um setor em que tém sido implementiidasas inovagdes com o objetivo de reduzir
0 consumo energético especifico. Entre elas destaeamelhorias técnicas nos fornos, nos
queimadores, e no aproveitamento do calor, readiizna secagem das pecas [3] e ho aquecimento
central. Medidas de outra natureza, ainda que coresmo objetivo, incluem sistemas auténomos
de controlo, permitindo menores consumos de energia

Entre as industrias marcadamente consumidorasatgiariérmica destacam-se a industria
do grés, que requer temperaturas entre 1150 *@@ I3 [4—-6], e a indUstria da porcelana, cujas
temperaturas de processamento se situam entre’C3@A400 °C [6,7]. Estes s&o dois dos casos
de estudo para os quais se propde uma tecnologiguEimento alternativa, que se assume mais
eficiente [8] que as tecnologias de agueciment@@rionais. ISsto num setor que representa cerca
de 20% do consumo energético na globalidade d&ssais industrias ceramicas, onde se inclui a
manufatura de produtos de vidro, cimento e cal BPXjguanto as tecnologias de cozedura
convencionais se baseiam na transferéncia de caddoyitariamente por conveccao e radiacdo, do

ambiente do forno para as pecas, mas que podertambléir transferéncia de calor por conducao
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nas zonas de contacto das pegas a processar caya sdilidos, 0 aquecimento por micro-ondas
promove a geragao de calor no interior das propegas, sendo mais volumétrico.

O processo de cozedura dos materiais ceramicaskngate promovido pela queima de gas
natural, butano ou propano [3,9], aqui denominaafat@cnologia convencional. Os processos de
aquecimento baseados na queima de lenha ou céeehiojogias usadas nos fornos antigos [10—
15], e o aquecimento por resisténcias elétricag, [Bnbém se enquadram nas tecnologias
convencionais de aquecimento [9,17]. Em algumassimiis, como as do tijolo e do azulejo, j& se
utiliza biomassa como fonte primaria de energia. d2erdo com um relatério da Comissao
Europeia, os custos energéticos cumulativos dasiriddceramica, na Unido Europeia em 2017,
rondaram 5% [3]. Os hidrocarbonetos liquidos, orgdaral e o carvdo sdo os combustiveis fosseis
mais consumidos na Unido Europeia, cujos precosersmntram relacionados entre si e
relacionados também com os precos da eletricidddeSEndo a energia elétrica usada para o
aguecimento por micro-ondas, esta tecnologia decamento fica assim, também, sob a influéncia
direta dos precos dos combustiveis fosseis. Pardmmercado mais sustentavel podera assegurar
uma economia mais verde ao recorrer ao aquecinpEmtanicro-ondas para o processamento de
materiais. A obtencdo de eletricidade a partirrergia renovaveis € outro fator que impulsionara
0 uso de processos de aquecimento por micro-ondas.

O elevado potencial da radiagdo de micro-ondasronoepsamento de materiais, a nivel
energeético, econdémico e ambiental, é hoje amplanaceite. O aguecimento por micro-ondas €
normalmente mais rapido, esta associado a processosnenores emissdes de gases com efeitos
nocivos, e obtém-se produtos com pelo menos as asesaracteristicas que as dos produtos
processados de forma convencional [9,15,17-19].

Os produtos processados no forno de micro-ondasc@@siantemente comparados com
aqueles processados utilizando a tecnologia coromalc Essa comparacéo inclui, entre outras, as
seguintes propriedades e caracteristicas, dosiaigteidas pecas obtidas:

» Transformac®es cristaloquimicas que ocorrem noenaith das matérias-primas;
* Microestrutura;
 Porosidade;
» Densidade;
» Absorcéo de agua;
* Retragéo;
» Energia de rutura;
* Cor.
Todas as propriedades e caracteristicas refer@tasawaliadas, em qualquer dos casos e

sempre que possivel, de acordo com as normas igitesjale cada industria.
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1.2. Motivacao

A motivacdo desta tese surge da consciencializdgdgroblemas de uma economia cada
vez mais dependente dos combustiveis fésseis, redessidade de mudanca de paradigmas no
processamento de materiais e de produtos cerami@smotiva a procura de tecnologias
energeticamente mais eficientes e menos onerosdsergaimente, mas que ndo afetem
negativamente a qualidade dos produtos obtidosquUecimento por micro-ondas surge, assim,
como uma tecnologia alternativa ou auxiliar na dara de porcelana e de grés [20,21]. Com esta
tecnologia pretende-se participar ativamente norgsfglobal de reducdo das emissdes de gases
com efeitos nocivos, propondo uma tecnologia etieegée ambientalmente superior, que vem
apresentando resultados muito promissores.

O aquecimento por micro-ondas permite a obtencgwabiutos com caracteristicas em tudo
similares as dos produtos obtidos com as tecndogiavencionais, com reduc¢do do tempo de
processamento, requerendo geralmente menores tEmPsr de processamento e,
consequentemente, com poupanca energética, ambienégondmica. Esta tecnologia pode
propiciar um impulso consideravel no mercado daro&ra em geral, onde se incluem néo s6 as
pecas ceramicas mas também os bens de equipart@atopmo fornos e acessorios. Se isso €
relevante em geral, € porventura ainda mais retevan escala nacional, impulsionando a
competitividade no processamento de materiais ¢eo&ncom recurso a tecnologias mais limpas e
eficientes, sendo a porcelana, o grés e o azulepugueses amplamente conhecidos e
reconhecidos.

Outra das motivacdes € poder estudar, por aplicagderimental, as interacdes da radiacado
de micro-ondas com a matéria, e assim melhor eataaglsuas especificidades e o seu potencial
em industrias e aplicag6es fora do contexto hdbseado de salientar que o forno de micro-ondas

para uso doméstico continua a ser motivo de esuidovacao.

1.3. Questdes de investigacao

Dadas as diversas transformacfes que as maténasspsofrem durante o aguecimento, é
fulcral o controlo da poténcia a que a peca corddlané sujeita, quer seja processada utilizando
tecnologia convencional ou por micro-ondas. Tabjeto de analise no Capitulo 2, em especial na
Seccao 2.6. Isto é especialmente importante qusadecorre a radiacdo de micro-ondas, uma vez
que a forma como o material aquece é fortementerdigmte da intensidade do campo

eletromagnético gerado. Este, assim como as pdauhés elétricas e térmicas do material a
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processar, condicionam fortemente o processameiatodg o aquecimento é feito por radiacao de
micro-ondas.
Estas e outras observagfes, e interrogacdes qgenswta literatura, também de alguns

ensaios experimentais, levaram a formulagédo dast@pseseguintes:

Questdo n° 1Sera possivel cozer porcelana e grés com recuiatiagdo de micro-ondas?

Observacdoma vez que boa parte dos materiais ceramicogsadgparentes a radiacdo de micro-
ondas, tém sido desenvolvidos métodos para osgsacde forma indireta, pelo menos numa fase
inicial [22—-30], ou seja, até serem atingidos rs#wérmicos para 0s quais 0s materiais a processar
comecem a absorver a radiacdo de micro-ondas migcde. Um desses métodos consiste em usar
materiais que absorvem a radiacdo de micro-ondamma temperaturas mais baixas, libertando

calor e aquecendo o material a processar até tpie@nece a absorver radiacdo de micro-ondas.

Questdo n° 2Qual a facilidade em aquecer/cozer materiais camorcelana e o grés com

radiacdo de micro-ondas?

Questdo n° uais sdo as propriedades dielétricas dos materipiocessar a frequéncia de
2,45 GHz, e como é que estas variam com a tempa&Pattl quais sdo as suas propriedades

térmicas?

Questdo n® 4Sera necessario recorrer a outros materiais aresli ou aditivos, para

permitir/auxiliar a cozedura de porcelana e grésporo-ondas?

Questdo n° BJma vez que os materiais ceramicos sdo normalmeoittados com a adi¢ao
de agua, como esta aquece rapidamente com micesogde implicagBes terd no processo de

secagem das pecas?

ObservacdoUma vez que o campo eletromagnético gerado ndongdeéneo, vai ocorrer a
formacdo de pontos quentes na peca, podendo legaa aeformacdo e fissuracdo. Segundo
alguma literatura, [15,17], podem surgir defeitosmaterial processado por micro-ondas devido a
ocorréncia do fendmeno de instabilidade térmicallodesignado na literatura pdhnermal
runaway effectEste fendmeno dependente das propriedades térmid&létricas dos materiais,

estando associado a um aumento exacerbado da &tunpdocal.

Questdo n° 6E possivel produzir porcelana e grés com recunsmiacio de micro-ondas

sem criar defeitos nas pecas?

Questdo n® 7Caso o fendbmeno de instabilidade térmica locaVesdique nos materiais

ceramicos, havera formas de ultrapassar o problema?
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ObservacdoAlém das componentes eletromagnética e térmicandpise processa um material
com radiagdo de micro-ondas a forma como este agueependente, entre outros, do numero de
geradores, do volume do forno, e da forma e nurderpecas no forno [31-33]. Cada material
requererq determinadas caracteristicas do forno, s@& do ponto de vista térmico, mas

principalmente ao nivel da propagac¢ao eletromagmeéti

Questdo n° 8Sera exequivel processar porcelana e grés comsceawm Unico forno de

micro-ondas?

Observacdo:Como anteriormente mencionado, 0 aquecimento pi@grorondas proporciona
aguecimentos mais rapidos, e produtos com pelo snasignesmas caracteristicas e propriedades
gue os processados de forma convencional [9,1%:288}. Em alguns casos apresentam mesmo

caracteristicas melhoradas quando processadosigrorandas [19].

Questdo n° 9Sera possivel processar porcelana e grés de foram rdpida utilizando

micro-ondas?

Questdo n° 10As propriedades mais relevantes dos produtos gsades por micro-ondas

serdo iguais ou melhores que as dos produtos EmEs convencionalmente?

ObservacéoAlguns dos fendbmenos observados nos processoezeéeuwra por micro-ondas sao
associados (na literatura) ao efeito ndo térmic rdero-ondasriicrowave non-thermal effgct
[15,17,34,39,40] reportando-se temperaturas deepsaenento inferiores as requeridas nos fornos

convencionais [17,34,41,42]. Também s&o reportadasyias de ativagéo inferiores [40].

Questdo n° 11Serd possivel processar porcelana e grés a temmaeranferiores as

requeridas pelos métodos convencionais quand@sgeeao aquecimento por micro-ondas?

Questdo n° 120 efeito ndo térmico das micro-ondas sera um cefefittivamente nao

térmico e real, ou estara relacionado com umaréeihenos exata da temperatura na peca?

ObservacdoSe o processo de aquecimento for descontroladoaterial ndo s6 ndo aquece
homogeneamente como o centro do material pode @stara temperatura superior & medida no

exterior.

Questdo n° 13Quais serdo as dificuldades em medir a temperamnaaterial quando se

usa o processo de aquecimento por micro-ondas?

Questdo n° 14Assumindo que as micro-ondas potenciam aquecimemims rapidos e

temperaturas de cozedura inferiores, sera estaltgia, de facto, menos poluente?
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ObservacéoDeve-se ter em conta que podem existir variagdesomposi¢cdo da matéria-prima,
sendo desconhecido o seu impacto ao longo do p@descozedura, ndo s6 quando processada de

forma convencional como com recurso a radiagdoiderondas.

Questdo n° 15Que transformagBes ocorrem nos corpos ceramiaasne se relacionam as

propriedades mecanicas e estéticas dos produtns fiom essas transformagdes?

Questdo n°® 16Até que ponto as transformacgdes cristaloquimiaasficam a reducdo da
temperatura requerida e do tempo de processameatwlg as pegas Sao processadas por micro-
ondas [9,15,17,24,34,39,40,43]?

Questdo n° 17As maiores diferencas entre o processamento pmdee convencionais e o
processamento por micro-ondas estardo associadagarsformacdes cristaloquimicas das

matérias-primas?

1.4. Objetivos

O principal objetivo da presente tese € a dema@irala viabilidade de utilizacdo do
aguecimento por micro-ondas no processo de cozguana manufatura de porcelana e grés
[20,21]. Uma vez que a radiacdo de micro-ondas tmengo material, esta tecnologia de
aguecimento pode reduzir o consumo energéticodizsina de porcelana e grés, e nas inddstrias
ceramicas em geral. Se assim for, tal premissauzoad segundo objetivo e a motivacéo da tese,
que é a reducdo da emissdo dos gases com efeitbgonigpara 0 ambiente através da
implementacdo desta tecnologia na manufatura deriaat ceramicos, objetivo considerado
indireto uma vez que essa questdo nao serd abootedadetalhe neste trabalho. Porém, a

confirmar-se, induzira alteracdes no panorama sl@stigistrias.

De forma desagregada, os objetivos e tarefas praglas sdo os seguintes:

1) Estudo das propriedades térmicas e dielétricasrdderiais a processar com radiagao
de micro-ondas;

2) Com base em 1, realizar estudos computacionaiemiae de desenvolver e otimizar
os fornos de micro-ondas a construir. Tal passa gocurar obter um campo
eletromagnético homogéneo e, consequentementer maformidade da temperatura
no interior do forno.

3) Utilizar termometria de infravermelhos (IV) paraadscdo da distribuicdo de
temperatura durante o processo de cozedura, conguacam os resultados obtidos por

simulacao numérica;



I cC:oitulo 1. Introdugdo

4) Avaliar as propriedades fisicas dos materiais msa@os com radiagdo de micro-ondas,
comparando-as com as propriedades dos materiazsgsa@dos de forma convencional
(andlises mecanicas e estruturais, tais como dateidorma, porosidade, absorcdo de
agua e resisténcia mecanica);

5) Estudar a evolucdo microestrutural, as transforemcdisico-quimicas e o
desenvolvimento das fases destes materiais ao timgoocesso de cozedura utilizando
tecnologia de aquecimento por micro-ondas;

6) Estudar e resumir as maiores diferencas dos puaxeds cozedura de materiais
ceramicos por micro-ondas e por processos de ageet convencionais;

7) Estudar e comparar os impactos energético, ambienecondmico associados ao

processamento de materiais ceramicos por microsomg@r processos convencionais.

1.5. Abordagem ao problema

Numa primeira fase foram realizados estudos de lagha numérica, que permitiram
percecionar a influéncia de diversos parametrogesplzampo eletromagnético e sobre a evolugéo
da temperatura durante o processo de cozedura.malgda informacdo em falta sdo as
propriedades térmicas e a permitividade complefkxacuéncia de 2,45 GHz, ndo sé dos materiais
a processar mas também dos que constituem a dbveltaforno. Essas propriedades devem ser
conhecidas ndo sé a temperatura ambiente, masre@icfulesta, e até a temperatura de cozedura.
No caso da porcelana, até 1300 — 1400 °C [6,7h easo do grés, até 1150 — 1300 °C [4-6]. A
densidade é outra das propriedades que € necessahiecer, em particular a sua variagdo com a
temperatura. Os estudos computacionais estdo ferdalmente ancorados nos valores da
permitividade complexa e nas propriedades térnuoagspondentes a temperatura ambiente.

O conhecimento facultado pelos resultados das agies numeéricas e dos ensaios
experimentais foi essencial para a construcaan@zzt¢ao do forno protétipo de bancada, tornando
possivel desenvolver os estudos e tarefas propostas

Relativamente ao forno propriamente dito, impodalgar que o material de alvenaria a
utilizar deve ser o mais ‘transparente’ possivelddacao de micro-ondas, por forma a maximizar a
energia que chega ao material a processar. Nestextm, ‘transparente’ significa que o material
deve possuir a mais baixa capacidade possivelatsfarmar a radiacdo de micro-ondas em
energia térmica. Além disso, deve ser um mau condérmico para reter o calor gerado no
interior do forno, e assim, potenciar 0 processameons materiais a estudar. Deseja-se que 0S

materiais a processar, porcelana e grés, apresemenboa capacidade em converter a radiacao de
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micro-ondas em energia térmica, ou seja, tenhamchpacidade para absorver a radiacdo de

micro-ondas.

1.6. Estrutura da tese

A tese compreende nove capitulos, sendo o Cafditalimtroducdo aqui exposta.

No Capitulo 2 é realizado o enquadramento ao psacgsnto de materiais ceramicos, com
énfase na porcelana e no grés utilitario, ou deamatendendo a que atualmente se usam as
tecnologias de aquecimento convencionais. O praves#o, na sua globalidade, inclui a secagem,
a cozedura propriamente dita, e outros eventuaisepsos até a obtencdo do produto final. E
seguido da utilizacdo de micro-ondas no processangenmateriais, incluindo algumas referéncias
a manufatura de louca. E apresentada ainda a tessaciada a este método de cozedura,
estabelecendo a ponte entre 0s processos convaiscida aguecimento e a novidade que a
radiacdo de micro-ondas traz ao processo de cazedumnateriais ceramicos como a porcelana e o
grés. As transformacdes morfolégicas e cristaloppsisn que ocorrem durante o processo de
cozedura, indo além da temperatura 6tima de coaeth@recem uma atencao particular.

No Capitulo 3, é abordada a temética da simulag&mdedura de materiais ceramicos por
micro-ondas, com énfase na porcelana. Uma vez mqagaaterizacdo dos materiais a processar é
crucial para se controlar e otimizar 0 processcaeedura, sdo apresentados os resultados das
medidas da permitividade complexa a temperaturaesmebe a frequéncia de ~2,8 GHz, incluindo
medidas em duas amostras na frequéncia das rapliéfieias, com incidéncia na frequéncia de
100 kHz. Estas medidas foram realizadas em amad#r&C e de porcelana chacotada, desde a
temperatura ambiente até 800 °C. Medidas da condadie térmica, até 280 °C, de alguns
materiais ceramicos, concretamente material refoatfporcelana e grés, em varias fazes de
producgéo, também foram realizadas.

No Capitulo 4 é apresentado o forno protétipo decéda, de 6 magnetrdes, e o
procedimento experimental adotado no processandenporcelana e do grés. Sdo abordados testes
preliminares de cozedura da porcelana num fornonideo-ondas pré-protétipo, com apenas 1
gerador de micro-ondas (magnetrdo), assim comdosnda ovalizacdo no forno de micro-ondas
protétipo de bancada.

Nos Capitulos 5 e 6 sdo apresentados e discutiddpeoessamentos de porcelana e de grés
utilitario, respetivamente. Nestes apresentam-ggr@wiedades desses materiais, entre as quais a
resisténcia ao impacto no bordo da peca, absog&@guh, densidades bruta e aparente, retragéo,
morfologia, cor, e transformacdes cristaloquimicasmpre que possivel, as propriedades dos

produtos obtidos através do processamento por foitas sdo confrontadas com as propriedades
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dos produtos processados de forma convencional.d3aestudos comparativos teve-se o cuidado
de os materiais provirem de lotes com as mesmasifacoes.

No Capitulo 7 sdo brevemente apresentados os @sajiet indole industridbreenwavee
CerWave nos quais foram desenvolvidos esforcos para strea@o de um forno tunel protétipo
para a cozedura de porcelana aplicando um sistenwgaecimento misto ou assistido (micro-
ondas + gas natural). E feita uma descricdo sunairsaprojetos, e sdo apresentados 0s seus
principais resultados.

No Capitulo 8 sdo apresentadas as conclusdes st@egele trabalhos futuros, incluindo as
respostas as questdes de investigacdo que foramtdelas neste capitulo.

Por fim, no Capitulo 9, apresentam-se os métodlicadps e as andlises realizadas para a
determinacdo de propriedades como a absorcdo & @guosidade aparente, resisténcia ao
impacto, bem como andlises auxiliares da maior ithpoia para abordar da forma mais correta os
resultados apresentadas ao longo deste trabalhdre Eesses incluem-se as analises
termogravimétricas — calorimetria diferencial derivaento (DSC) e termogravimetria (TG),
Fluorescéncia de Raio-X (FRX), Difracdo de RaiogDRX) e Microscopia Eletrénica de
Varrimento (MEV). Neste capitulo é ainda abordadaeaagem de grés de pavimento e de

revestimento.
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2. Cozedura de materiais ceramicos:
Processo convencional e por itro-ondas

Este capitulo encontra-se dividido em trés paResneiro sdo abordados os mecanismos
presentes no processo de manufatura de loucanigilde pasta branca, desde as matérias-primas a
cozedura de decoracéo. E realizado um levantangenpsocesso de secagem, e dos processos de
monocozedura (utilizado, por exemplo, no grés ce@re de bicozedura (a porcelana como
exemplo), culminando na cozedura de decoracdoglidse do levantamento do estado da arte
relacionado com o uso e aplicacdes da radiacddate-ondas no processamento de materiais em
geral, e da literatura que aborda ceramicos dequstidiano, tais como faianca, grés e porcelana.
Segue-se a introducéo tedrica ao fendmeno de c@zeéldumateriais ceramicos com radiagdo de
micro-ondas, culminando nas transformac¢fes queremoem cada etapa dos processos de
cozedura, incluindo as transformacdes cristaloqé#Eimie as transformag¢des estruturais e
morfolégicas que as matérias-primas, mais concegitema pasta ou matéria granulada com elas
conformada, sofrem ao longo das diferentes etapgsatesso até a obtengdo do produto final. A
cor do produto final, sendo de extrema importarembém é abordada neste capitulo. E, assim,
fornecida informacéo que possa proporcionar umeegén global do trabalho e a raz&o de ser da

sua estrutura.

2.1. Introducéo

As transformacdes cristaloquimicas que ocorremndera cozedura sdo responsaveis pelas
caracteristicas e propriedades conhecidas da poe;ed pelas quais foi no passado tdo procurada e
€, ainda hoje, tdo estudada, levando a diversamgdes neste sector. Propriedades tais como
impermeabilidade, por auséncia de porosidade abslgeada resisténcia mecénica, quimica e a
friccdo (metal markingy, sdo algumas das mais relevantes. Mas tambémopsguades estéticas,
tais como alto brilho, translucidez e brancura goando decorada e, ainda, alta sonoridade,
caracteristica bastante distinta da de outros poedieramicos tais como o grés e a faianca [1,2].
Algumas etapas da manufatura da porcelana assunaan melevancia, uma vez que no seu
decurso, por exemplo na conformacéo e no manus¢éau@mpeca em verde, podem ocorrer alguns
defeitos. Riscos, marcas, bolhas, laminacéo e nsgrda sao alguns desses defeitos [3,4].

A manufatura de grés e de porcelana comegam conagsias-primas, que usualmente sdo
quartzo, feldspato e argila. Quimicamente sdo atdE ou compostos maioritariamente por
silicatos. O quartzade composicao quimica simples e quase invariéeetesentado pela férmula

SiO,. O feldspato, de composi¢cdo complexa e variavetrdele certos limites condicionados as
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regras do isomorfismo atomico, substituicdo atorgica pode ser total ou parcial entre os catibes
Na, Ca e K, e cujo grau é dependente da dimenséarga elétrica respetivas, e ainda, da
temperatura, isomorfismo expresso em trés sériepupostos cujos extremos sdo representados
num diagrama triangular pelas formulas e espéciesrais Na(Al,S§)Os - albite, Ca(Ad,Sis)Og —
anortite e K(Al,Sj)Og — ortéclase (a abordar na Secg¢do 2.6). A argika réatéria-prima de
composicdo mais complexa e variavel, sendo umauraisie minerais e, inclusive, de néo
minerais. Os minerais argilosos, que sdo filosdilis hidratados, e cujas espécies mais
representadas na argila utilizada na ceramica &rado caulinite, montmorilonite e ilite. Os
minerais nao-argilosos, uns que sao silicatosctaiso quartzo, micas, feldspatos e talco, e outros
que ndo sédo silicatos, tais como calcite (CgC@aolomite (Ca,Mg(Cg),), hematite (F£,),
goethite & FeO(OH), anatase (THD e ainda matéria organica. O talco ou esteatitesilicato de
magnésio hidratado, de formula M@O;(OH),, que atua como um fundente auxiliar que forma
eutéticos [5] com propensdo para reduzir a temperate fusibilidade e, consequentemente, de
cozedura do material ceramico, também pode seradtd na manufatura do grés, ndo sendo
comum na porcelana.

Os constituintes basicos (matérias-primas) referaassificam-se em dois grupos: matérias-
primas plasticas e matérias-primas nao-plasticasprmeiras conferem a pasta caracteristicas
ligantes e a plasticidade necessaria para a matdafye ndo-plasticas conferem permeabilidade ao
corpo ceramico, facilitando a sua secagem e a sefigacdo durante a cozedura [1,6,7]. Na

Figura 2.1 é apresentado um esquema diferenciadametérias-primas fundamentais.

N3o-plasticas <

Feldspato
primas Argilas
plasticas

Figura 2.1: Matérias-primas plasticas e néo-plésticas.

Cauhno

As matérias-primas sdo minerais naturais que, damapresentam variagcdes de impurezas,
granulométricas e composicionais de lote para kseargilas sdo as matérias-primas plasticas de
cor branca, bege, ou cinzenta, e sdo utilizadas psasentagens minimas suficientes para
desempenharem a fungéo de ligabiader), uma vez que, em regra, apresentam 0s maiores niv

de impurezas entre as diversas matérias-primagulho € uma argila especial, de cor branca e
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composicao simples, que proporciona plasticidadesisténcia mecanica durante o processo de
conformagé&o, bem como coesao durante o processecdgem.

O quartzo e os feldspatos sdo as matérias-priness rho-plasticas, ou duras (entre as quais
ainda se enquadram matérias-primas minerais segasdtais como calcite, dolomite e talco e,
ainda, o subproduto cerdmico denominado chamo}e[thamote é o material ceramico cozido
que é rejeitado, depois moido e incorporado comignmaaprima no fabrico de novos produtos. E
pouco ou nada utilizado na manufatura da porcelseado empregue na manufatura de grés
porcelanico, de grés utilitario, e na manufaturazigejo e de mosaico.

O quartzo é a matéria-prima de enchimetiiiter) que proporciona resisténcia a quebra
durante a secagem, e durante o processo de cozedurma deformacdo do corpo ceramico por
efeito de retracdo. O quartzo também atenua a rdef@o piroplastica a custa da sua fuséo,
aumentando a viscosidade da fase liquida e prapamdo a estabilidade estrutural & peca na fase
final do processo de cozedura [1,8-11].

O feldspato €, comparativamente aos outros doistitwintes fundamentais, o mineral que
funde a temperatura mais baixa, portanto atuandw doindente flux). E a matéria-prima que
promove a formacdo e o crescimento da mulite, assimo a densificacdo do corpo ceramico
através do preenchimento dos poros pela fase éityiicka que é desenvolvida a medida que funde
e que une os cristais de quartzo e de mulite.

As matérias-primas passam por uma série de etap@es ale formarem a matéria
granular/pasta. Estas ndo vao ser analisadas tmakt#ho; porém, ha a considerar a moagem,
peneiracdo, lavagem, filtragem e concentracdo dosrais Uteis, secagem, separagdo mecanica
(eliminacdo de impurezas) e separacdo magnétiogiri@tdo de particulas magnéticas, tidas como
impurezas). Ap6s a mistura das matérias-primasagéria granular resultante € submetida ao
processo de conformacéo da peca e, dependendoakspo podera haver a necessidade da adicao
de aglutinantes a matéria granular [3,6,12]. Quardtzado por conformacéo plastica, palfer,

a matéria granular é misturada com agua e adigigos formar uma pasta extrudida que, em regra,
se apresenta na forma de rolos, dos quais saddmdrdiscos que, quando sujeitos a forcas de
compressao contra um molde rotativo, ganham a fatonabjeto a produzirrdller). Quando o
objeto é formado por prensagem, o granulado atalmizatra num molde onde, por aplicacdo de
pressdes elevadas, é dada a forma ao objeto [B,8,b2rcentagem de agua destes corpos ronda,
segundo [6], 18 a 20% para o processorpter, e 2 a 7% para a prensagem isostatica. Estes
valores podem originar algumas limitac6es no pswele secagem, ja que um corpo ceramico que
tenha pouca 4gua na sua composicado apresenta wat@oeapenas residual, ou nula. Para valores
percentuais de humidade da ordem de 20% séo eapereflacbes da ordem de 4% a 6% e,

embora sejam valores relativamente baixos, sdoisofes para originar perdas na produgéo se o
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processo de secagem ndo for devidamente cuidadiéra a formulagdo da mistura das matérias-
primas e a granulometria podem ser diferentes,riipelo do processo de conformacéao [3,12]. A
técnica de conformacdo ou moldagem que é usadamanaormacao da peca depende também da
forma e complexidade do objeto. A técnicardier é usada para formar objetos com formas
simples, circulares e simétricas, tal como chavefaavessas, pratos e pecas com alguma
dimensdo e formas mais complexas sdo usualmenferc@uas por prensagem. A técnica por
enchimento (enchimento de barbotisp-casting é usualmente utilizada para produzir objetos
ocos com formas bastante complexas e de grandensfiies, tais como estatuetas e porcelana

sanitaria [3,12]. Para mais informacao sobre estagros processos ver [3,6,12].

2.2. Secagem

Apés a conformacdo a peca em verdeeénwarg € seca para remover muita da agua
intersticial da sua estrutura porosa, ou dos lmpiEmpregues na conformacao. Este processo deve
proporcionar ao objeto a resisténcia mecanicaisufie para suportar as operagcfes de eliminacao
de rebarbas, desbaste, limpeza superficial e manysea o enfornar das pecas que serdo
posteriormente submetidas a cozedura. A secagemalngate por conveccdo, € realizada em
camaras designadas por secadores. A peca é sestdla transferéncia de energia térmica que €
transportada pelo ar quente que circula entre gaspesendo uma operacdo que é geralmente
realizada com ar a uma temperatura entre 90 °C0e°C2 A peca seca deve apresentar uma
humidade inferior a 2% [12]. Dependendo do materedémico, do método de conformacgéo
utilizado, da forma da peca e da sua dimensdoesgsfa e, ainda, da eficiéncia da tecnologia de
secagem utilizada, o processo de secagem pode Mhrano caso dos ceramicos de pavimento e
revestimento, ou cerca de 40 h, como é o casqgalo perfurado [12,13]. Na porcelana e no grés
utilitdrio o tempo de secagem ronda as 10 h. Agioalo processo de secagem do grés utilitario €
usualmente superior a do processo de secagem dalgw@, uma vez que na sua formulacdo séo
utilizadas matérias-primas (argilas) mais plasticmtendo maiores percentagens de agua de
constituicdo e, geralmente, as pecas apresentaedgszamais espessas que as de porcelana
utilitaria, embora sejam mais porosas que as deefara. Dependendo principalmente da
dimensdo da unidade industrial, encontram-se sesmdestaticos, semi-continuos e continuos.
Uma vez que ndo é o cerne do trabalho, este assdotosai ser aprofundado, apenas sendo
levemente abordado no Capitulo 9, Seccdo 9.12, smadapresentam ensaios de secagem de

ceramica de pavimento e de revestimento.
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2.3. Introducéo ao processo de cozedura de materiais
ceramicos

A forma, a espessura das paredes, a area de cotbacta base de suporte e, evidentemente,
a condutividade térmica dos materiais a processdose materiais de alvenaria, bem como a
uniformidade na transferéncia de calor (de e paraterial a aguecer) sdo da maior importancia.
Tal como o tempo de secagem, o tempo de cozedutzéia € dependente desses parametros.
Tempos longos de processamento sdo geralmenteaaksa objetos com uma area superficial
reduzida e um volume elevado, e ainda a maus comredutérmicos [6]. No caso em que o produto
final apresenta formas simples e se pretende uewadd cadéncia de producdo, como é o caso dos
materiais de pavimento e revestimento, todo o gsmedcorre em fornos tunel (continuos),
podendo ser realizado de forma automatica semrupigies nem intervencdo humana desde a
secagem até, inclusive, ao embalamento [14]. Dadtoa do material ceramico até a obtencgéo de
um produto acabado podem ser consideradas 3 etigpesidendo sobretudo do tipo de produto.

O grés € um produto cuja manufatura implica norreaben uma cozedura Unica, designada
por monocozedura. Caso se pretenda um produtodeidegp0s secagem, a peca deve passar pelo
banho de vidrado antes de cozer a aproximadamei8® iC [6,12,15]. De acordo com a
formulacdo empregue em [16], a cozedura do gréalizada a 1325 °C, entrando por isso na gama
de temperaturas de cozedura da porcelana. Assira eooonformacao das pecas, o processo de
vidragem nao € central neste trabalho, pelo que éa@aprofundado. Para mais informacao,
incluindo o tipo de vidrado, as temperaturas deuragfio, e a relacdo entre os coeficientes de
expansao do vidrado e do corpo ceramico ver [3],6,12

Ja a porcelana, € um produto que pode ser sujeBooa mais cozeduras. No caso da
porcelana branca as suas propriedades finais sdnalmente alcancadas apds uma segunda
cozedura a altas temperaturas, entre 1300 °C e 12(6,16]. De modo a proporcionar alguma
resisténcia mecanica e, acima de tudo, uma marogst porosa adequada para a posterior
vidragem, 0s corpos ceramicos em verdeednwarg sdo cozidos uma primeira vez a uma
temperatura relativamente baixa, 1020 °C no cas®ataelanas da Costa Vetdd7]. Nesta
primeira cozedura obtém-se um produto chamado th#§td]. Este apresenta alguma porosidade
interconectada e elevada capacidade de absordau®s. Apos esta primeira cozedura a peca é
vidrada e cozida uma segunda vez. Uma vez que,ahmente, os produtos chacotados séo

vidrados, esta cozedura € apelidada de cozedwiardelo. No caso da porcelana da Costa Verde,

! Porcelanas da Costa Verde S.A. produz porcelarfeot# e exporta cerca de 75% da sua producéo. Foi
fundada em 1992, sendo uma das mais modernas emgieporcelana a operar em Portugal, esta lodaliza
na zona industrial de Vagos, distrito de Aveiro][#uma empresa fortemente inovadora com parceoias
instituicGes como a Universidade de Aveiro e o @efecnoldgico de Ceramica e Vidro de Coimbra.
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a segunda cozedura é realizada a temperatura @e°C38ote-se que, de forma semelhante ao
procedimento utilizado na porcelana, também se pooduzir grés pelo processo de bicozedura,
sendo de referir um exemplo em [18], em que a tesmye de chacota ronda 990 = 30 °C, e a
temperatura de cozedura de vidrado ronda 1180 °@ £C. O grés produzido pelRoyal
Copenhagen Manufactory Comparft6] € cozido uma primeira vez a 1000 °C, seguido d
segunda cozedura a 1325 °C. Esta variabilidadeemadratura de processamento esta ligada a
formulacdo base dos produtos, ao tipo de vidradpregne e as caracteristicas finais que se
pretendem. O grés estudado, cuja analise se remr@apitulo 6, foi cozido pelo processo de
monocozedura. Devido a existéncia de varios tigogrds, do mais grosseiro até ao grés fine (
stonewar® o grés € um produto que ndo possui uma formaldgin definida; contudo, as
composicdes tipicas variam entre 40 a 50% de agulib a 45% de feldspato e 10 a 15% de
quartzo [19,20]. Apresenta uma formulagdo base lbamie a da porcelana no que concerne as
matérias-primas principais [6,16,21], diferindo damentalmente nas percentagens relativas das
mesmas e da pureza (Seccao 9.4.1: porcelana -aT&abebgrés — Tabela 9.7).

Argila plastica portadora de matéria orgéanica fieata dividida, do tipdall-clay, participa,
em regra, na formulacdo do grés, podendo partitggabém em certas variedades de porcelana,
como é o caso da chamada porcelana de hotel. Enffist@icamente a porcelana também
apresente diversas formulacdes, para aplicacbeveddiadas, dependendo fortemente das
matérias-primas disponiveis e da sua pureza, naliditde vem-se verificando alguma
convergéncia para formulagbes bem definidas, rawa0% caulino, 25% feldspato e 25%
quartzo [9,16].

A semelhanca do grés, a faianca pode ser cozidgpnoresso de bicozedura, a cozedura de
chacota a 1100 £70 °C e a cozedura de vidrado @ 3020 °C [22]. O vidrado normalmente
utilizado na faianca apresenta temperaturas de fishaturacdo mais baixas que os vidrados que
sdo aplicados no grés e na porcelana. Segundos[@locessos supracitados sdo realizados a 1140
°C para a chacota e a 1080 °C para a cozeduraddaduoi A faianca produzida peRoyal
CopenhagemManufactory Companjl6] é chacotada a temperaturas entre 1160 °@e I2 e a
cozedura de vidrado entre 1060 °C e 1100 °C, mé&d@s°C que a temperatura da primeira
cozedura. Quanto a porcelana, a aplicacdo do m@aks monocozedura a um material ceramico
em verde acarreta frequentemente defeitos no adegutesentando espessuras muito inferiores as
do processo de bicozedura [23], o qual pode agsigsantar propriedades inferiores uma vez que

0s vidrados usuais na manufatura de porcelanadwdadsorvidos de forma eficaz.

2 Royal Copenhagenoficialmente Royal Porcelain Factory é uma empresa produtora de porcelana
Dinamarquesa, sediada emedelandFoi fundada em 1775, sendo das fabricas de pmaehais antigas
do Mundo. E mundialmente conhecida pela porcelanadoms de branco e azul, pintada & mao. Além de
porcelana, produz faianca, gréBane Chind16].
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A aparéncia do produto final, em particular no cdagorcelana, € crucial para a industria.
N&o s6 a forma como a cor, que durante o processozbdura pode ser afetada pela presenca de
particulas contendo ferro, e impurezas existerdgsasta e no vidrado. Pequenos pontos e marcas
sdo normalmente devidos as impurezas de minerderme(por exemplo, 6xidos e hidroxidos de
ferro, biotite e turmalina) que ndo foram eliminadlurante a separacéo fisica, por peneiragdo, e
por separacdo magnética. Estas e outras impurezdimdnsao muito reduzida podem criar efeitos
de sombra, atribuidos & m& desgaseificacdo, afetarmbr da porcelana. Ndo apenas o tamanho
das particulas, mas a quantidade, a mistura, @&rgasde outras impurezas, assim como a
atmosfera e a temperatura de cozedura, podemrifarea coloracdo do produto acabado [24]. A
hematita pode conferir uma coloracdo avermelhadanaghemite uma coloracdo marrom-
avermelhada, a lepidocrocite uma coloracdo aladanje a goethite uma coloracdo amarelo-
acastanhada [25]. Impurezas portadoras de tit@oimd anatase e rutilo), normalmente presentes
nas matérias-primas plasticas, fortalecem a cqogooionada pelas particulas de ferro [1,12]. A
lixiviagdo das matérias-primas promove a eliminagde 6xidos de ferro, potenciando a brancura
do produto final [25-28]; porém, acarreta um aumemd custo primario na manufatura da
porcelana. Uma outra impureza associada é a mat@aaica, principalmente ligada as argilas. A
sua presenca torna-se irrelevante para a cor dhutardinal caso a matéria organica presente na
pasta queime completamente durante o processazddwa. Porém, se a vitrificagdo da superficie
do corpo ceramico ocorrer antes da queima de todaatria organica, pode originar o
aparecimento de um nucleo negro ou coracdo ne§r8dR Vale a pena mencionar que a matéria
organica confere plasticidade a pasta, o que éd@abaurante a conformagdo da peca. Um
procedimento padrdo para fomentar a brancura nastia da faianca é a incorporacdo de
compostos a base de zirconia [26,27]. De formarretva, podem ser utilizados feldspatos
célcicos [27]. Mais informacdes sobre este asspotiem ser encontradas em [24].

Existem varios defeitos e possiveis causas quamente com o facto de poderem coexistir,
dificultam a associacdo causa-efeito, de que € iwem inchaco lfloating da peca [24]. Este
defeito surge quando o material ceramico € cozidma temperatura superior a temperatura de
densificacdo maxima, e é caracterizado pela sgperia peca com aparéncia do tipo casca de
laranja. Tal surge da decomposicao de Oxidos presersta fase da cozedura, e da expansdo dos
gases que ficaram retidos devido ao fecho dos @dredos [1]. Com o0 aumento da temperatura a
porosidade fechada remanescente coalesce e detsipropriedades mecéanicas do produto.

O formato do corpo ceramico também € um parametntral, cuja ndo conformidade pode
levar a rejeicdo do produto. Este é geralmentdaai@hbtravés de testes visuais por trabalhadores
especializados. Ao se implementar um aquecimepidaadependendo de diversos fatores entre

0s quais a baixa condutividade térmica da cerar(acelise presente na Secc¢do 3.1.3.), em
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principio serdo conferidas propriedades ndo un#srrao material, podendo surgirncas no
produto cozido [31,32].

2.4 Processos de cozedura convencio

Na antiguidade, e ainda num passado recente, aigairfonte de energia utilizada er:
madeira e o carvado, com ciclos de queima bastang®$, podendo durar varios dias. Atualme
as tecnologias convencionais adotam métodos denqugiue usam gafuel e aguecimento por
meio de elementos resistivos, sendo o0 gas natui@ita de energia primaria mais amplame
empregue na industria ceram[1,13,31,33].

Quanto as dimensdes dos fornos elas variam bastigendendo da cadéncia prodt da
unidade fabril e das especificidades do produttreesms quais as dimensdes e tipo de mate
cozer. Na cozedura da porcelana e do grés os fdimed rondam 65 m de comprimen
possuindo uma seccédo util com 1,2 m a 3,5 m deidarg 0,3 m a 0 m de alturg[34]. Estes
fornos apresentam dimensdes inferiores quando casips com os fornos usados para ceréa
sanitaria,que rondam 120 m de comprimet[35]. Na Figura 2.2 mostree uma fotografia d
forno continuo de cozedura de vidrado da empreszRoas diCosta VerdeNeste tipo de forno
a louca é transportada em vagonas que circulame sodmri, com movimento uniforme. .
velocidade das vagonas € muito baixa para permiijuecimento do material ceramico de fo
gradual sem o danificar, qudo produto a cozer quer o materielratario de que é feita a vagc
e, inclusive a propria estrutura metélica. O matexicozer € colocado sobre placas de supot
louca, placas em carboneto de silicio (SiC), eillisido de forma a nao criar barreiras a dagéo
do ar quente e dos gases de que

Estrutura emarbonetc
de dlicio (SiC) para
suporte da louc

Figura 2.2: Forno tunel de cozedura de vidrado da Costa \, [34].

20



I Capitulo 2. Cozedura de materiais cerdmicos: Psocesnvencional e por mic-ondas

Uma inovagdsimples e extremamente eficaz que foi desenvolvéda os fornos tipo tane
é a chamada canaleta.ufna calha metélica preenchida com areia e que @an&a junto a
paredes laterais do forno, ao longo de todo o sewdmento. Tem como propdsito servir
cortafogo entre as vagonas e as paredes do forno. esta é possivel criar juntas de digdo
entre o forno e as vagonas, minimizando as peélasdas na zona onde as paredes do fornc
vagonas se encontram. H4 ainda a considerar aililaedb dos rolamentos das vagonas e de
estrutura metélica. Uma vez que a areia é constente alastada para o lado da saida devid
movimento das vagonas, a canaleta (Figura 2.3h&taatemente alimentada com areia (do lac
entrada), mantendee a barreira térmica. Um pormenor importante geedeve ser descurado
pressdo no interior do fimo. Casoseja muito elevada leva a um menor rendimento deas
maiores perdas térmicas, ndo s6 através da algethariorno, mas ainda pela entrada e saic
forno, pela chaminé de exaustao e pela canalaga@s temperaturas levado sé a uma maior
perda energética, como também a uma maior cordmsipartes metalicas do forno, em patrtic
das vagonas eadzona inferior do forno. Zonas mais préximas dd@ocle dos carris sa
normalmente, as zonas do forno menos protegidamictmente.Em casc extremos, a
temperatura elevada pode levar a deformacéo ddwrstimetalica das vagonas, dos carris sob

guais as vagonas circulam e, inclusive, da esauhatalica do forn

‘ Entravamento do refiatario vagona - parede ‘

1

Refratario
da

vagona

Estruturametalica
davagona

Parede refrataria
do
forno

(Canaleta

Figura 2.3: llustragao simplificada da aplicacéo da can e de um possivel entravamento entre a alve
das vagonas e uma das paredes do forno.

Independentemente da forma, do combustivel utizadios desenvolvimentos técnicc
tecnoldgicos, utilizando métodos de aguecimento/@ocionai, o calor flui do ambiente para
peca principalmente por convecgao e radiagdo, egutucao no interior do material. Depende
do tipo de combustivel utilizado existem algumasi@aaridades que podem tornar o process
cozedura mais eficiente donto de vista energético, além dos diferentes padeatorificos ¢
controlo (ou ndo) das atmosferas oxidante e red[36]. Quando se utilizam combustiveis soli

como a madeira, a energia calorifica iada pela queima numa zona contigua a superfic
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combustivel solido, sendo canalizada para a zomazedura sem um controlo eficaz. Uma vez
gue a combustéo ocorre a superficie é fortememendente da area livre do material combustivel.
Assim, lenha milda ird queimar mais rapidamentiberthr mais energia no mesmo periodo de
tempo comparativamente a lenha de maior dimensde f&cto € usado para controlar as etapas e a
curva de cozedura em fornos a lenha [36]. Nos ®eiétricos o processo de aquecimento ocorre
principalmente por convecgdo natural, sendo um mgee de transferéncia de calor menos
eficaz, com a salvaguarda de a energia estar eolafia cdmara de cozedura, que € a0 mesmo
tempo a camara de “combustdo”. Sdo mais faceistilieau e ndo existem residuos sélidos ou
gasosos diretamente ligados ao aquecimento. Casmnpeeguem combustiveis liquidos (fuel,
diesel, querosene) ou gasosos (gas natural, proparmitano), a transferéncia de calor para o
material a cozer é mais eficaz, uma vez que podaningoduzidos diretamente na camara de
cozedura recorrendo a queimadores com conveccdadfmr Tal possibilita também um controlo
mais eficaz da temperatura e do tipo de atmosfeiatarior do forno, por controlo das valvulas de

injecdo de ar e de injecdo de combustivel.

2.4.1. Monocozedura, bicozedura e decoracéao

Independentemente do tipo de cozedura, chacotadaddu decoragdo, num forno continuo
a temperatura varia de modo continuo ao longo dpdmento do forno, sendo mantida constante
em pontos estratégicos. Num forno intermitente m@oocesso de cozedura € controlado etapa por
etapa, intervindo-se sempre que necessario pomafarotimizar todo o processo. Quer na fase de
aguecimento quer na fase de arrefecimento, a taxaadacdo da temperatura ndo € constante,
sendo dependente das diversas transformacdes gueromo material e que surgem a diferentes
temperaturas ou gama de temperaturas. Além da tetape ainda ha a considerar a gama de
temperaturas onde € necessaria a existéncia datomafera redutora, a qual apenas se aplica no

caso da porcelana para obtencao da sua cor brarscaeristica.

2.4.1.1. Primeira cozedura

No que concerne a porcelana, de modo a proporciédgama resisténcia mecéanica e, acima
de tudo, uma macroestrutura porosa adequada psieripo aplicacado do vidrado, as pecas, apos
serem secas, sao cozidas uma primeira vez a unperatura relativamente baixa, segundo [12]
entre 900 °C e 1050 °C. No caso da porcelana deaGéde, a chacota resulta da cozedura a
temperatura de 1020 °C. A temperatura de chacotpode ser superior a 1050 °C uma vez que a

porosidade aberta decresce abruptamente com o umantemperatura (ver Seccdes 5.2.2 a
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5.2.4). Acima deste valor limite, que depende denfitacdo das matérias-primas, a absorcdo do
vidrado torna-se deficiente, culminando em prodwos defeitos graves ao nivel do vidrado
quando sujeitos a cozedura de vidrado. Abaixo dpeeatura critica de chacota a porcelana
apresenta uma absorgcdo de agua de cerca de 20%egdo 5.2.2.), a qual é essencial para a
realizacdo da operacao de vidragem [12].

No processo de chacota, o material ceramico pereaoerca de 8 h no forno, tempo
necessario para garantir que os minerais argisasansformem e que algum do feldspato funda,
dando a resisténcia mecanica necessdria a pecagpar@ossa ser manuseada para posterior
vidragem, manual ou automatica, e enforna, par@poscozedura de vidrado.

Ao contrario do forno de vidragem, a combustdo Hamo de chacota ndo requer uma
atmosfera redutora, podendo mesmo ser levementardgi Ainda assim, requer algum controlo
da curva de cozedura uma vez que irdo ocorrergdigeracoes fisico-quimicas, algumas das quais
reversiveis, como € o caso da transformacdo ddzguar— quartzof, que ocorre a 573 °C.
Também ocorrem transformagdes irreversiveis queldspatos e os materiais argilosos sofrem ao
longo da cozedura. A curva de cozedura, mais Em@este as taxas de aquecimento e de
arrefecimento, assim como o posicionamento dos osesisde temperatura, normalmente
termopares, sdo aspetos essenciais a ter em aténgéimcipal razdo para a reducdo da taxa de
aguecimento e, em particular, da taxa de arrefetonea temperatura de transicdo do quartzo
serdo explanadas no final da Seccéo 2.6.

Na Figura 2.4 consta uma curva-tipo da cozeduichdeota da porcelana. Quando em forno
tdnel, a curva de temperatura pode ser represeatadancdo do comprimento do forno e ndo em

funcao do tempo.

Comprimento do forno (m)

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
1100 i, = o LR BT . ——
1000
900
800
700
600
500
400 -
300
200+
100-
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Temperatura (°C)

0 MJSESN EEEEEARRENN KSR TR FCCu REEes FEETO SR ECIEC ST RACEEASEENES FECTCERRYCES ENCUASETES A Kl
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Tempo (min)

Figura 2.4: Curva de chacota em funcdo do tempo (min) ourti&gm).
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2.4.1.2. Segunda Cozedura

ApOs a chacota as pecas séo vidradas e submetiolaa segunda cozedura. Se a superficie
da peca tiver heterogeneidades é muito provavelngusegunda cozedura o vidrado apresente
defeitos superficiais (vidrado picado, e bolha$) (Buando este produto ndo é vidrado é designado
por biscoito. No caso da porcelana, as pegas sAgasoa uma temperatura proxima de 1400 °C,
tendo como resultado a chamada porcelana duravMgdmaue ndo se ira abordar a porcelana mole,
que é cozida a 1300 °C, quando nada for referidoa@rtrario € porque se trata de porcelana dura.
De acordo com [6], a definicdo de porcelana mal@bem designada por porcelana artificial pelo
autor, € atribuida a um produto resultante da aozea 1150 °C de uma mistura de frita e caulino.
Comparativamente ao grés, além da temperatura eteiada na cozedura da porcelana, esta é
cozida numa atmosfera redutora cujas moléculas@leaG penetrarem na pasta ceramica porosa,
irdo reduzir as impurezas de ferro presentes né#a pas assim, proporcionar a cor branca
caracteristica a porcelana. Quando a porcelanaziélacmuma atmosfera neutra ou oxidante,
quantidades residuais de impurezas de ferro, darodd 0,4%, sdo suficientes para que o produto
cozido apresente uma coloragdo amarelada/marfinboré& superiores a 1% conferem uma
coloracdo avermelhada [6,25]. Pequenas percentalgei@O e de K entre 2% e 4% [37], sdo
geralmente suficientes para garantir que o fern@lénte seja convertido em ferro bivalente,
promovendo a cor branca caracteristica da porce@mecentracfes mais elevadas podem levar a
formacdo de ferro metélico, conferindo uma tonakdacinzentada a porcelana [1,12,38]. O
processo quimico atras descrito comeca pela redigdwematite (R©;) parawdistite (FeO) e,

posteriormente, para ferro metalico (Fe), de acowio as reagées,

3Fe0;+CO > 2Fe0, + CO,
Fe,0+CO > 3FeO + CQ (2.2)
FeO+CO~> Fe +CQ

Se esta reacdo for encetada tardiamente, istoutaatemperatura demasiado elevada, a
porcelana adquire uma coloracdo marfim. Com o atonda temperatura os poros abertos do
produto chacotado comecam a fechar, criando umeilzaga penetracdo no produto dos gases de
reducdo. Evidentemente, este processo tem queaiado antes do términus da formacéo da fase
vitrea/liquida, aproximadamente a 1150 °C. Apéedaigcédo, a 1200 °C — 1300 °C, a atmosfera no
interior do forno pode ser neutra ou ligeiramendeante [12]. Segundo [37], a atmosfera redutora
deve atuar entre 900 °C e 1300 °C.

Uma curva padrédo na cozedura de porcelana em fionebesta representada na Figura 2.5.
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Comprimento ao longo do forno de cozedura de grés (m)
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Figura 2.5: Curvas de cozedura da porcelana e do grés, adafe[12], e ajustado as praticas atu

Embora exista alguma flexibilidade, a curva de dara é dependente ndo s6 da gam
temperaturas a que algumas transformagfes ocoremmtambém, da existéncia de uma zon
reducdo quando aplicada a porcelana breA combustdo antes desta zona « ser fortemente
oxidante para queimar a matéria organica e o carbdencombustdo que se tenha depositac
superficie da louga. Este carbono resulta da quieicaenpleta do combustivel, devido a existél
da zona de reducdo. Quando se utiliza um cotivel solido algum carbono surgird naturalme
da sua combustdo. Além destes aspetos, a aspidagsdmases da constdo também ndo pode :
deixadaao acaso. A extracdo deve ser realizada juntoradento forno e na sua parte infe
[12]. Ao “aspirar” 0s gases quentes para a entradardo,fe para baixo, sdo poten@s as trocas
térmicas destes gases quentes com 0 material a, (sendo ainda potenciada uma ree
exotérmicana zona a montante do inicio da zona de re(, pela reacdo dCO em excesso, que
caso exista, vai “queimaido reagir com o ar quel, elevandoa temperatul nessa zona. Além
disso, a aspiracdo para o lado da entrada do f@inoriar uma depressao, que leva o ar fric
exterior a ser aspirado para o interior do form@nclo uma barreira térmica junto a entrada e
conseguinteminimizando as perdas de energia para o exteriesteDforma é maximizada
eficiéncia térmica do forno e, consequentementeimmizan-se 0s custos energéticos e ambien
Na zona de arrefecimento é introduzido ar friomterior do forno, que além carrefecer a louga
serve de barreira ao ar quente. Da mesma forma narsatrada, os gases de arrefecimento di
ser extraidos do lado da saida, idealmente crian@odepressao também deste lado do forno.
quente resultante do arrefecimento podeusado, por exemplo, na alimentagdo dos queimac
tornando o processo de queima mais eficiente. Rowa seiconduzidopara permutadores i
calor e para os secadores.
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Assim como na chacota, a curva de cozedura dedddtadependente das transforma
reversiveis e também das transformagdes irrevésscomo acontece com a fuséo dos feldspa
outros materiais com propriedades fundentes. Asfivamacoes do quartzo durante o aquecinr
e durante o arrefecimento levam a reducgéo da tevesydecimnto para temperaturas entre 500
e 600 °C. O mesmo acontece caso a cristobalitgagstesente no produi1,2,12,24], ndo so
devido as transformagfes estruturais que ocorrenproduto mas, tamb¢, no material de
alvenaria das vagonagje também esta sujeito a transformacdes estrsit

Além dos aspetos intrinsecos ao forno e as congEssidas marias-primas, para evitar
oscilacbes da atmosfera no interior do forno, natae®nte na zona de redu, as vagonas devem
ser carregadas sempre com o mesmo tipo de louga @€ diferentes pecas posicionadas se
nas mesmas posicdes. Oscilagbes na ze reducdo podem criar flutuacdes ao longc
comprimento do forno, tornando todo o processoamdralo mais difici, podendo conduzir a u
produto ndo homogéneo, especialmente no seu agpetp Para minimizar flutuacdes
atmosfera e da temperaturio normalmente utilizados ciclos de cozedura maisadados do qu

oS apresentados nesta tese.

2.4.1.3. Terceira cozedure

No caso do produto final ser decorado, a decorta@bém pode ser realizada antes
aplicar o vidrado, sendo denominada ccunderglaze(por baixo do vidrad), ou seja, € aplicada
diretamente sobre a peca que posteriormente édadraubmetida & cozedura do vidrado. No
da porcelana, a decoracénderglazeé realizada sobre a peca chacotagaando a decoracac
realizada sobre o vidradia peca cozida, a peca decorada € submetida aeuwreérd cozedu, a
temperaturas entre 700 °C e 10800u entre 1200 °C e 1250 °C, dependendo dos pigm
utilizados [12] No primeiro cas, a decoracdo € designadaglaze também designada p
decoracéo de baixo fogo. No segundo caso a decodesdgn-seinglaze tamkém designada por
decoracéo de alto fog@,12,16. Na decoracdo de alto fogo o vidrado amolece, itiedo a
penetracdo da decoracdo (pigmemno vidrado, ficando assim por ele protegido. Na FagRL6 €

apresentada uma ilustracéo cos trés tipos de decoracao.

l" -
Vidrado |

Corpo ceramico

Figura 2.6: llustracao dos trés tipos de decoracao, apos coz
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Contrariamente, a decoragéo de baixo fogo posigena superficie do vidrado, ligando-se
apenas superficialmente, pelo que pode inclusivedséetavel ao toque. Cada um apresenta
vantagens e desvantagens. Os processdsrglazee inglazetém a vantagem de a decoracéo
resistir aos ataques quimicos e mecéanicos, umgueesta protegida pelo vidrado; porém, limita a
paleta de cores disponivel uma vez que a decorgpdajue suportar temperaturas elevadas e
algumas cores desvanecem-se com o0 aumento da &tumper Efetivamente, algumas
cores/pigmentos “mudam de cor” com a temperatiiaa decoragdonglaze sendo cozida a
baixas temperaturas, apresenta uma paleta de d@®®nte mais alargada, incluindo o
ouro/dourado e a prata/platina. No entanto, estzordedo fica sujeita a ataques quimicos
provocados pelos alimentos e detergentes, e aestamecanicos de desgaste e choque mais
facilmente que as decorac¢des anteriormente memtdsng,6,16]. Uma vez que algumas cores
exigem diferentes temperaturas de maturacao, onolaheecozeduras de decoracao pode, no limite,
ser proporcional ao nimero de cores aplicadasstasuetas desenvolvidas pela Vista Alé¢Be]

e pela Bordallo Pinheitg40] sdo exemplos disso. Existem diversas técnieaslecoracéo, tal
como a decoragéo a pincel, carimbo (normalmengrimbo do fabricante), por pistola, serigrafia
e decalque [6,12].

Na investigacdo desenvolvida, embora se tenha iexpetado a aplicacdo de pigmento
vermelho utilizando o pincel, apenas se utilizométodo de decoracdo aplicando decalque por
uma questdo de facilidade e, principalmente, homeigade, necessaria para posterior andlise

colorimétrica (ver Seccao 5.1.5).

2.5. Micro-ondas no processamento de materiais

A aplicabilidade das micro-ondas no processamemtoateriais ceramicos surgiu na década
de 60 do século XX [31,41-43]. Em rigor, uma dameiras ocorréncias do uso das micro-ondas
em aplicacbes nao ligadas a industria alimentandaecagem de barro vermelho [43]. Em 1965 é
criada, possivelmente, a primeira patente relad@neom a cozedura/sinterizacdo de materiais

ceramicos utilizando radiacdo de micro-ondas [J1 dediatamente se escalou 0 processamento

% Vista Alegre S.A foi fundada em 1824 na quintaEtanida, Freguesia de ilhavo, Distrito de Aveiro,
Portugal. Foi a primeira unidade industrial dedéecadproducédo de porcelana em Portugal, tendo decebi
1824 o titulo de Real Fabrica. Além da porcelanandsa e decorativa, has quais se enquadram obifas va
onde a natureza é fielmente retratada, a empnedséta produz vidro e cristal [39].

“ Bordallo Pinheiro foi fundada em 1884, esta sedasb Caldas da Rainha, e produz pecas de faianca
artisticas desde azulejos, painéis, potes, cedigomesa, jarros bustos, fontes lavatérios, bilpastos,
perfumadores, jarrdes e animais agigantados, /i@ as quais se destaca a figura do zé-povinlemnpresa
produz pecas com um alto sentido critico e hunayrigflizando padrées com vastas influéncias eagado
hispano-arabe [40].
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de ceramicos com micro-ondas, com um desempenlab dgusuperior em comparacdo com as
tecnologias de aquecimento convencionais. Ao mesnao, verificou-se a ocorréncia de
fendmenos e propriedades ndo usuais no processaremyencional de materiais ceramicos.
Estas descobertas fomentaram, a partir de finass adms 80, um aumento significativo na
investigacdo do processamento de materiais cer@miquoliméricos com recurso a radiacao de
micro-ondas. Nas referéncias [31,41,45-52] enconi@ excelentes bases e multiplas referéncias
ao processamento de materiais com recurso a raddgganicro-ondas, incluindo a descricdo e
resumo de alguns dos processos, assim como untagliial do impacto industrial, econémico e

ambiental que esta tecnologia pode trazer ao pagento de materiais.

De acordo com [50], o estudo e aplicacdo destalkegia pode dividir-se em 3 grupos:

(1) Secagem e sintese de materiais a temperatafagoies a 500 °C, incidindo
principalmente no periodo de 1950 a 1970;

(2) Sinterizacdo/cozedura a temperaturas entre’608 1000 °C, incidindo sobretudo nos
anos 70 e 90 do século XX;

(3) Processamento de materiais avancados, a tetom@erauperiores a 1000 °C, com inicio

no ano de 1999, e que prossegue até a atualidade.

2.5.1. Viséao global

A radiacdo de micro-ondas compreende uma faixasgeotro eletromagnético entre 300
MHz e 300 GHz, a qual correspondem comprimento®riia entre 1 mm e 1 m. Devido a
possiveis interferéncias na area das telecomurdsagtno setor militar, foram criados acordos
internacionais e estabelecidas restricbes no gunecore as frequéncias e bandas que podem ser
utilizadas na industria, no meio cientifico e nadimi@a. As frequéncias normalizadas para uso
doméstico sdo 915 MHz e 2,45 GHz [41,45-47,53].ukgs frequéncias apenas podem ser
utilizadas em paises como Portugal, Holanda, Ayshiemanha e Suica, como € o caso de 433,92
MHz [51]. As frequéncias 896 MHz e 40,68 GHz apgmadem ser utilizadas no Reino Unido, e a
frequéncia 915 MHz nos Estados Unidos da Améribzb[Y.

Dependendo da frequéncia, o aquecimento de umnuateto material com radiacdo de
micro-ondas pode ser mais ou menos eficaz. De a@mah [53], o trabalho desenvolvido por [54]
foi o primeiro reportado onde se desenvolveu umdarapaz de processar materiais ceramicos
varrendo as frequéncias de 4 GHz a 8 GHz, em pass@sMHz, sendo ainda capaz de regular a
poténcia até 2,5 kW. Com este forno foi possivatesizar, entre outros materiais, ligas de

tungsténio, o que nado foi conseguido com éxito fuweos de micro-ondas convencionais a
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frequéncia de 2,45 GHz. Atualmente € possivel gsaremateriais a altas temperaturas, variando a
frequéncia entre 0,9 GHz e 18 GHz [47,53].

Contrastando com as tecnologias convencionaiseyar ao aquecimento do material por
radiacdo térmica, conveccao (natural ou forcadppreconducdo de calor, quando o material é
processado utilizando a tecnologia de micro-ondaséeaquecido através da interagdo com a
radiacdo de micro-ondas, dependendo fundamentadndest propriedades intrinsecas do material.
Dependendo das propriedades dielétricas do(s) ialéaés), o aquecimento pode ser inclusive
seletivo [41,47,48,50,55].

Dado os materiais ceramicos serem normalmentenieslaérmicos, com condutividade
térmica inferior a 1 W/m.K [56] (ver Secc¢éo 3.1.8)transferéncia de calor da superficie para o
interior do material, e vice-versa, ndo é eficaz kenta. Naturalmente, vai existir um gradiente
térmico no material, originando propriedades néifotmes, principalmente se o aquecimento for
muito rapido, podendo potenciar o surgimento deldsre, inclusive, a quebra do material devido
ao stressmecanico de origem térmica. Os danos provocadasaterial devido a esstresstanto
se verificam durante o aguecimento como durantgefegimento [57,58]. Consequentemente, a
maior uniformidade de temperatura em todo o voldmenaterial € um fator essencial.

Tendo em mente o processo de transferéncia de gadndo se utiliza a tecnologia de
aquecimento por micro-ondas, pode inclusive vexifge o inverso do que ocorre nos fornos
convencionais, isto é, o material ser aquecidoetérd para fora.

Em [42] apresenta-se um estudo experimental ondecagem com micro-ondas mostra
exatamente este efeito, com o interior de uma amosfrataria apresentando uma temperatura
superior, em cerca de 40 °C, a temperatura medidauperficie do material. Na secagem
convencional, a amostra apresenta uma temperatstgpexficie superior, em cerca de 30 °C,
relativamente a temperatura medida no seu interior.

O mesmo é reportado por [59], onde é simulada edtwa, num forno monomodo, de uma
amostra de alumina que apresenta uma temperatweddm de 1950 °C no interior da amostra
enquanto a superficie a temperatura € igual a 180Devido a temperatura ambiente do forno ser
inferior a temperatura no interior do material \@mrrer perdas de energia do material para o
exterior pela sua superficie, essencialmente pavemzdo, criando um gradiente térmico inverso

ao observado no aquecimento convencional (Figia 2.
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Figura 2.7: Temperatura observada ao longo do material, degaerior até a sua superfici¢T(°C)=Tsys
Tint- Adaptado de [60]. Em [58] é apresentado um gradquivalente, onde o aquecimento assistido émbtid
com o auxilio de materiais susceptores.

O calor gerado no interior do material ndo é comtuaté a sua superficie rapidamente e,
consequentemente, o interior do material ira alesomaior quantidade de energia, aumentando
cada vez mais o0 seu gradiente térmico [33]. Pautarteesolver/minimizar os gradientes térmicos
Nnos materiais a processar com micro-ondas, e cartuibo de diminuir a perda de calor, foram
desenvolvidos dois métodos. O primeiro consiste ezwvolver 0s materiais a processar com
materiais isolantes térmicos, referidos como “cairefratarias”. O segundo consiste em utilizar
materiais susceptores. O susceptor de micro-ondas Material que, devido as suas propriedades
térmicas e dielétricas, pode ser utilizado paravexdar a radiacdo de micro-ondas em calor, que
por sua vez ird ajudar a aquecer o material a psace O material susceptor é usualmente
empregue quando a temperaturas baixas o matepedc@ssar apresenta reduzida absorcdo de
micro-ondas.

Na maioria dos casos sdo combinados os dois métsdndo o aguecimento por micro-
ondas auxiliado pelo uso de um material susceptocaor criado pela absor¢ao das micro-ondas,
guer pelo material a processar quer pelo matessdeptor, € retido num espago contiguo devido
ao uso de “caixas refratarias”. Este método é dedig porMicrowave Hybrid Heating MHH)

[61]. Em [62] foi implementado um processo de aguento hibrido que utiliza um material
susceptor (SiC), em forma de tubo, para ajudarrooegso de sinterizacdo e homogeneizacdo da
temperatura em materiais ceramicos, tais como, Z8e-ZrQ, BaTiO; e ALO;. Segundo o0s
autores, 0 uso de susceptores evita problemas lomgos periodos de aquecimento, formacgéo de
plasma e pontos quentd®{ spot}.

Uma revisao sobre materiais susceptores e suaagdis no aguecimento por micro-ondas
pode ser encontrada em [63]. Embora sejam eficazaesja escala industrial e, em especial em
processos continuos, a sua aplicacdo implica gadio®nais, além de tornarem o processo menos

produtivo e, a medicdo da temperatura mais difamil, mesmo impossivel [33,63,64]. Surgiu,
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assim, um método que combina 0 uso da tecnologiavecgional de aquecimento
concomitantemente com a tecnologia de micro-ordassiderando a tecnologia de combustéo de
gés, é criado um forno misto, gas + micro-ondata Exnologia, desenvolvida e patenteada pela
EA Technologiedoi inicialmente designada pbticroWave-assisted Gas FirintMWGF) [33,65—

67]. Apds a transferéncia da tecnologia pa€eealink Inc.(USA) e para &arbolite (Europa), a
tecnologia passou a ser designadaNdierowave Assist TechnologWAT) [57,68]. Neste tipo de
forno a energia da combustdo do gas, ou sistenstives fornece calor ao material numa fase
inicial, (ideal para materiais transparentes asrovdnidas paral < T.. Assunto a abordar no
Capitulo 3, em particular na Seccao 3.1.1), acedler@ processo de cozedura e prevenindo perdas
de energia térmica pela superficie do material apésecar a aquecer pela acdo das micro-ondas.
Desta forma, consegue-se cozer o material de ummafmais homogénea e transversal [33,57,60].

Utilizando o método MHH, em [69] é reportado o mssamento de amostras de carboneto
de tungsténio (WC-8Co) com graos mais finos e omiés do que por sinterizacdo a vacuo.

Em [47] é feito um levantamento do uso da tecnala micro-ondas para processamento
de diferentes materiais, sendo relatados aqueddsenais rapidos e ao longo da espessura do
material, com menores gradientes térmicos, sé \wms$évido ao aquecimento volumétrico que a
radiacdo de micro-ondas proporciona. Assim, é peksima reducédo no ciclo de aguecimento com
uma reducao no consumo energeético e nos custavdegao.

Em [70] é reportada a sinterizacao de isoladorési@s de porcelana para aplicacdes de
alta voltagem, os quais apresentam uma resistémidnica superior em 15% comparativamente
aos produtos cozidos de forma convencional e, eenasp 8 h. O processo de cozedura
convencional tem usualmente a duragdo de 120 hp@ativamente a amostra cozida de forma
convencional, a cozida com micro-ondas apresentadenferiores da fase amorfa e de mulite, e
maior teor de quartzo remanescente.

Além de materiais ceramicos, 0 processamento degp@stos metalicos com recurso a
tecnologia de micro-ondas mostra-se muito promjsdaiendo-se materiais totalmente densos com
propriedades mecéanicas melhoradas [69,71,72], eqteasdo melhor resisténcia a corrosao e a

erosédo, conseguidas principalmente devido ao seomt&manho de grao.
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2.5.2. Aplicac&o no processamento de materiais de
construcao

Os primeiros ensaios realizados em materiais usaddsdustria da construcdo, caso do
tijolo, remontam aos anos 90 no Reino Unido, ondeptojeto inovador, envolvendo um consaorcio
de diversas entidades, levou ao desenvolvimentairdeprototipo laboratorial que utiliza a
tecnologia MWGF ou MAT [33,56,66,67]. Nesse trabalioi demonstrado que utilizando a
tecnologia de micro-ondas se conseguia diminuienopb de cozedura em 75%, obter produtos
com qualidade superior, e um consumo energétiesianfem cerca de 50%. Aliado a estas valias,
verifica-se uma diminuicdo de emissdes de fllorapar atmosfera e, consequentemente,
apresentando vantagens ambientais relativamenteecaologia convencional. Todos estes
beneficios foram comprovados p&A Technology33,56].

Em 1995 foram realizados ensaios num forno intemtd, com dimenséo pré-industrial,
tendo superado os resultados alcangados em labor&éte projeto levou a construgéo, em 1996,
de um forno tanel com 15 m de comprimento capaalcncar 1600 °C, sendo capaz de produzir
15 toneladas de tijolo diariamente. O forno em aapede operar de forma intermitente ou
continua, satisfazendo os requisitos das compaoéiasicas do consorcio [33,56].

Até 1996 faziam parte do consércio diversas emprésaetor da ceramica do Reino Unido,
da Alemanha, dos Estados Unidos da América e d@aoJi®]. Mais de 40 entidades estiveram
envolvidas no projeto durante um periodo de ceecd@anos. Além do tijolo foram realizados
ensaios de cozedura em diversos produtos com sucesse 0s quais materiais refratarios,
azulejos, ceramica avancada, ceramicas a base tiasgrimas argilosas e aluminosas,
ceramicos como o nitreto de silicio, e louca [33].

Em [56] sdo apresentados estudos comparativos dpapga energética com valores da
ordem de 60% e da poupanca financeira com val@esdeém de 20%, quer em forno intermitente
quer em forno tanel. Para os calculos apresentail@snsiderado um récio de 1:4,5 no custo do
géas e da eletricidade, referindo que estes vapimrdsm oscilar entre 1:3,5 e 1:10. Analises custo —
beneficio mostraram que o retorno do investimergstan tecnologia é inferior a 3 anos. Uma
atualizacdo do custo — beneficio, realizada em 26@€clui que o retorno pode ser alcancado ao
fim de 13 meses [73]. No que diz respeito a efm@ousto, [41] apresenta um estudo de revisdo
no qual, além de outros assuntos, se apresentaaiicogde barras (Figura 2.8) ilustrando o custo
relativo das tecnologias de aquecimento por miaaes, gas, elétrico e combinado/misto. Embora
0 custo relativo quando o processo apenas utdideacdo de micro-ondas seja superior aos custos
dos processos ditos convencionais, com 0 gas apaes® um menor consumo do que o elétrico,

nos processos de cozedura que utilizam gas + miatas ou elétrico + micro-ondas o custo
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relativo baixa para menos de metade quando congi@a@m o processo que apenas utiliza gé

ao processo que apenas utiliza aquecimento resatielétricc
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Figura 2.8: Custo relativo das diferentes tecnologias/soluc&eaqliecimento para o processami
de materiais ceramicos (adaptado de [41]).

2.5.3.  Aplicacdo noprocessamento de ceramica utilitari

No que diz respeito aos materiais ceramicos deafastinca ou quase branca a bas
argila, concretamente faianca, grés e porcelamapaadcos os trabalhos que se debrugcam so
processo de cozedura com radiacd micro-ondas [46,70,74—7.7Nenhum dos trabalhos que
encontra na literatura apresenta um estudo exauskdsde a secagem a cozedura, culrdo na
microestrutura e morfologia, e nas fases de altgpéeatura, cristalinas e nao cristalinas,
produto final. Encontrarse trabalhos onde o material a cozer pelletscom a composicéo (
porcelana ou do grés, ndo tendo dimensfes quamexijaa elvada homogeneidade do can
eletromagnético na(s) regido(es) onde a(s) ameysa(encontra(m). Geralmente, nestes caso
utilizados fornos monomodo com circuladores e giatepara variar a poténcia aplic, e ajustar
0 maximo do campo a regido e a amostra se encontra. Amostras de grande dimebs@am
ao uso de fornos multimodo e a implementacdo dedustpara a uniformizacéo do car, e
consequente uniformizagao da temperatura no ca(®) dmostra(s

O trabalho desenvolvido p[78] é, possivelmente, o primeiro cujo enfoque é a aozede
materiais ceramicos tradicionais com radiacdo dac-ondas, concretamente pecgas de faii
com dimenses 0,5 cm x 5 cm > cm (tipo cerdmico de pavimento revestimento). O forno es
equipado com um magnetrdo com uma poténcia de W,5a frequéncia de 2,45 GHz, sen
arrefecido a a4gua (os magnetrées comuns sdo adafea ar). As paredes do fornistao

revestidas com materie¢fratario e o material de prova € colocado naimt@&le uma outra caix
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refrataria. Verificaram que acima de 800 °C a tenampea no material aumenta abruptamente,
assim aferindo a possibilidade dos mecanismos zisdooa com micro-ondas mudarem para altas
temperaturas. Individualizando os constituintesngrios da faianca, verificaram que quando o
caulino é aquecido com micro-ondas a sua temparaturge 450 °C em cerca de 70 min. Acima
desta temperatura, a taxa de aquecimento reduastenie com a formagédo de um patamar que
dura cerca de 60 min, possivelmente associadoidroetacao da caulinite, sendo retomada a taxa
de aquecimento para temperaturas mais elevadagjarfasma incipiente e ndo ultrapassando 700
°C ao fim de 250 min (volta-se a este assunto nuit@a 6 e Capitulo 9, Seccdo 9.13). Neste
estudo, mostram que o feldspato aquece lentamedéeferma constante até 950 °C, etapa que
demora cerca de 240 min. Nos 10 min seguintes petertura sobe rapidamente, atingindo mais de
1200 °C, apresentando o feldspato uma absorcéo icd®-andas bastante superior quando a
temperatura esta acima da temperatura eutéticaistesnas ternarios, ,R-Al,Os-SiO, (tema a
abordar na Seccao 2.6). Os autores deste estudtuicam que a faianca € suscetivel as micro-
ondas apenas para temperaturas elevadas, e quecagismos de absor¢cdo de micro-ondas nao
sdao triviais, variando significativamente consoa#enatérias-primas utilizadas.

Em [79] apresenta-se 0 processamento de porcedmmaglitadas utilizando o processo de
monocozedura, obtendo-se um produto com proprisdaes como densidade aparente e
resisténcia mecanica, iguais e inclusive superiobss dos produtos obtidos na cozedura
convencional. Enquanto o processo de cozedura pomvel necessita de tempos da ordem de 5 h
a 8 h, com patamares da ordem das 2 h, no cagmedas cozidas no forno de micro-ondas foram
implementados ciclos de cozedura de 24 min, conanpates de 8 min. Relativamente a
porosidade, as pegas cozidas no forno de microsoapi@sentam menor porosidade que as pegas
cozidas convencionalmente. Segundo os autoresadaltio [79], o mais interessante € o facto de
as amostras cozidas no forno de micro-ondas apgeesenuma fase vitrea mais desenvolvida e um
melhor acabamento, evidenciando superficies miigbtes e lisas comparativamente as amostras
cozidas convencionalmente. As Ultimas apresentgrfoies e esmaltes opacos e rugosos. Uma
vez que as temperaturas de processamento estuskddisiam entre 900 °C e 1200 °C, estes
corpos deverdo ser de faianca ou de grés, o qué cladficado em [79].

Em [76] é apresentado o estudo das transformagiesocprrem durante a cozedura de
pelletsde grés (os autores designam este materighgroelain tile, verificando-se a formacéo da
fase vitrea entre 900 °C e 1000 °C quandpeaietssao cozidos utilizando micro-ondas. Quando
cozidos convencionalmente sdo necessérias temeade ordem de 1100 °C para que a fase
vitrea comece a sua formacdo. Segundo os autotesnaogia de aquecimento por micro-ondas
potencia a densificacdo do grés a uma temperaturgC7inferior & que € necessaria alcancar

quando se utiliza a tecnologia de cozedura congaati Quando cozido num forno convencional
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sdo necessarias temperaturas da ordem de 11758© peaoduto ficar totalmente densificado. Os
autores afirmam que a formacao de mulite é refergeth radiacdo de micro-ondas, apresentando
cristais de dimens&o inferior comparativamentecaigtais de mulite formados quando o material é
cozido utilizando tecnologias convencionais; porépresentam racios comprimento/largura
superior. E de salientar que no Capitulo 6, coanrehte em 6.2.2.3., se verifica precisamente o
gue é aqui mencionado, [76].

Em [32,74,75,80-85] constam trabalhos desenvolvitmsambito desta tese, abordando
tematicas especificas do processamento da porcelamaradiacdo de micro-ondas, 0s quais
podem ser vistos como segmentos desta tese, désde@rotdtipo e a dificuldade de medicao da
temperatura [81], as propriedades fisicas da pamae]74,80], a morfologia e as transformacodes
cristaloquimicas [85]. Foram também realizadosdesticomputacionais [82—84]. Alguns trabalhos
estdo de momento em fase de submissdo. Sempreogsivgd, as propriedades avaliadas foram
comparadas com as de amostras equivalentes prdassiaforma convencional, em forno elétrico

e/ou em forno industrial.

2.5.4. Interacao da radiacéo de micro-ondas com a
matéria: Principios fisicos

O processo de aquecimento depende fortemente daidage do material em “absorver” a
radiacdo eletromagnética e de a libertar sob adatencalor. Dissociando a parte que governa a
transformacéo da energia eletromagnética em engngiaca da parte respeitante a transferéncia
de calor por conducdo no material, verifica-se guteracdo das micro-ondas com o material se
rege fundamentalmente pela permitividade complekado material, que € composta por uma
parte realg’, a constante dielétrica, e por uma parte imagingtio fator de perdas.

A constante dielétrica € uma propriedade que indiceapacidade do material em ser
polarizado a uma dada frequéncia, ou, por outrdaviaes, afere a quantidade de energia
armazenada no material na forma de campo elé@idator de perdas é indicativo da capacidade

do material em converter a radiacao eletromagnéticanergia, na forma de calor.

Estas propriedades sdo dependentes da frequénciadibcdo eletromagnética e da

temperatura do material [41,45-47,52,86], como astra na Figura 2.9.
e (o,T) =¢(0T) —j (o,T) (2.2)

ondew € a frequéncia angulav=2rf, com frequénci& eT é a temperatura.
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Figura 2.9: Dependéncia da constante dielétrica e do fatoeddas em funcdo da frequéncia (adaptac
[46,86]).

2.5.4.1. Transformacao da energiseletromagnética en
energia térmice
Considerando umanda eletromagnéticplanaque se propaga num m sem perdas, esta
transporta uma certa quantidade de en, cuja densidade pode ser asad: quer ao campo
elétrico quer ao campo magné, ortogonais entre sAssumindo que a onda sinusoidal se proj
no tempo e no espago, no sentido positivo do z, esta pode ser representada genericament:

equacao
O(x,y,zt) = Dy(x, y)e/@=F2) (2.3)

onde ®, é a amplitudemaxima da onda,f é o nimero de onda cofr2m4, ondel é o
comprimento de onda. As componentes elétrica e étmgnda onda sinusoidal podem
representadas como

Ey(z,t) = Eysin (wt — pz)

Hy(z,t) = g—Zsin (ot — Bz) (2.4)

onde E; é a amplitude maxima da onda no vaziZ, € a impedéancia caracteristiigual a
Vilo/€ = 377 (). Num material com perdas esigrandezagomam valores complex, com

Z=,/u /e ,ondeu e e sdo a permeabilidade e a permitividade complexameio materit

[52,87,88]. H4, ainda a considerar o fatcomplexo de propagacdo da onda eletromagn
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P ool 1/ 1/
y=a+jB, coma=w (@) ? [(1 + (tgs)?)'/2 — 1] ? como fator de atenuag&o no meio

12}

material, egd = Eg—, denominado por tangente de perdas.

0 campo elétrico de uma onda que se propague nesse mado por [51,87]

Ey(z,t) = Ege~*e(@t=F2) (2.5)

O primeiro termo exponencial corresponde a atemmudgacampo elétrico em funcédo de z,
isto €, em fungéo da direcdo de propagacdo daalattamagnética, tal como se ilustra na Figura
2.10.

Figura 2.10: Propagacdo de uma onda plana numgugrigerdas.

A forma como a onda eletromagnética perde enedjia @ material pode ser determinada através
do célculo do integral do vetor 8aynting associado a densidade de poténcia de uma onua pla

Considerando as equacdesMaxwell e 0 Teorema da Divergéncia, a poténcia incidente,
P = —%565 (E x H*).dS, pode assim ser expressa como;—fv (wuH.H* + we" E.E*).dV

[47,49,52,66]. O primeiro termo & desprezavel paateriais ndo magnéticos, como a porcelana e

0 grés, consequentemente, a poténcia dissipadapmiéacia absorvida pelo meio € dada por

Pa = %a)s” fV (E.E*).dV. De notar que o campo elétrico ndo é constant&anao no tempo e no

espaco; porém, e apesar de ndo o representame figorosa, para se ter uma melhor percecao da
forma como a radiacdo € absorvida pelo meio métériexequivel a aproximagdo do problema a
um sistema primario e amplamente conhecido: o cwatior de placas paralelas preenchido por
um material dielétrico linear, homogéneo e isotOpiAssim, uma vez que nesse caso 0 campo
elétrico é uniforme ao longo do material, a pot@raifdsorvida por unidade de volume pode ser

expressa pela equacao [41,45-47,51,52]

P, = weye' E? s (2.6)

em quek;s € o valor do campo elétrico eficaz no material
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Como referido, as propriedades dielétricas contradaforma como a radiagdo de micro-
ondas interage com o material, ndo sO através tEngia absorvida mas também através da
profundidade de penetracd®, Sendd, definido como a distancia desde a superficie deniah
até ao seu interior, a partir da qual a poténceomitla decresce a&', ou seja, até 37% da

poténcia a superficie [41,45,51,52].

D, =Lt=—_"%
Pza [2¢’
em quek, é o comprimento de onda da radiacédo eletromagnatfcequéncié no vacuo (paré=
2,45 GHz ) p= 12,24 cm).
See” « €', D, pode ser aproximado (com um erro até 10%) pelagipu[52]

D, ~ oo (2.8)

~ "

p 2me

|

|1+ (tg8)) 2 -1 2.7)

Outra grandeza relevante € o coeficiente de rafldXadefinindo a fracdo de energia

transportada pela onda eletromagnética incidenseiparficie do material que é refletida [89]

R 1—[25’ (1+\/1+tg26)]1/2+£' J1+tg2é
1+[2£’ (1+1/1+t926)]1/2+£' J1+tg?s

(2.9)

Através destas expressdes pode-se inferir quaiessémteriais que podem ser processados,
ou que sdo mais facilmente processados, empregad@gdo de micro-ondas numa determinada
frequéncia. Para uma frequéncia fixa, quanto maiator de perdas maior a poténcia absorvida e
menor a profundidade de penetracéo. Valores intinaée perdag’’, entre 16 e 5, levam a
uma absorcdo e, por sua vez, a um aguecimento volisétrico do material. Materiais com
¢’ < 1072 absorvem pouca energia.

Frequéncias e valores de permitividade complexaadles resultam num aquecimento
superficial, material opaco/refletor. Este € o cdsomateriais como 0s metais, que possuem
elevada condutividade elétrica e elevadas peradétiicasg” > 5 [46,51].

De acordo com a Equacéo (2.6), uma vez que o cafdpaco no interior do material € nulo,

a poténcia absorvida pelo mesmo também é nulapcoaprofundidade de penetracéo proxima de
zero (algunsum). Materiais com este comportamento sdo considerathateriais refletores da

radiacdo de micro-ondas.
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Os materiais podem ser divididos em 3 grupos sepgarslia permeabilidade a radiacéo de
micro-ondas [41,47,48,50,90]:
1) Materiais transparentes;
2) Materiais opacos/refletores;
3) Materiais absorventes.
Os ultimos dividem-se em duas subcategorias:
3a) Materiais com elevadas perdas;
3b) Materiais de absorcdo mista, cuja matriz é swhahte com baixas perdas e a

fase dispersa é constituida por materiais com désvperdas.

Para uma previsdo correta e um superior controlrdgessamento de materiais com
recurso a tecnologia de micro-ondas € necessampreender todas as dependéncias do fator de
perdas dielétricas, que variam ndo s6 com a freim@na temperatura mas também com o estado
fisico (solido, liquido ou gasoso) do material aiemgr. A composi¢do, a presenga ou ndo de
humidade e as propriedades térmicas do materiafasdioéem de grande relevancia, uma vez que
sao intrinsecos ao processo térmico e importaraes minimizar efeitos como termal runaway
(aquecimento exacerbado e incontrolado) [52]. Agéii & componente magnética tem sido

negligenciada; porém, no caso de alguns mategtascemponente ndo pode ser desprezada [49].

2.5.4.2. Transferéncia térmica no meio material

A transferéncia de calor e a evolucdo da temperator material durante o processo de
cozedura sdo governadas pela equacdo de conducamalate [48,49,91], com a taxa de
agquecimento no material devido apenas a interago & radiagcdo de micro-ondas dada pela
equacdo [47,49,52]

pCp % =V.(kVT) + P, (2.10)
ondep € a massa volumic&, € o calor especifico lea condutividade térmica do materil, a
poténcia de micro-ondas absorvida pelo materigessa pela Equacao (2.6).

A taxa de aquecimento do material devida a absatgdadiacdo de micro-ondas é dada por

vT P
VT _ Pa (2.11)
vt pCp

Considerando um sistema real, incluindo as perdasatbr por convecgéo e radiacdo, e a

transferéncia de calor proveniente de fontes extsi(sistemas hibridos, mistos ou pelas perdas ou

ganhos térmicos do(s) material(ais) na envolvéreciajuacao (2.9) toma a seguinte forma
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pVCp % = V.(kVT)V + P, oV — [A(Ts — Too) + €0 (T — Tt )| 0As + qine OV (2.12)

ondeh(T; — T,,) € o fluxo de calor perdido por convecgdo pela digierdo materialea (Tt —

T,,) € o fluxo de calor perdido por radiagio a partirsdperficie do materiaq]),, é a taxa de
geracdo de caloroomeio materialh € o coeficiente de transferéncia de calor por cogd@o é a
constante deStefanBolzmani, e e é a emissividade do materialy € a areeda superficie do
material,T,, e T,;; S40 as temperaturas exterior do forno (20 °C 25 °C) e na envolvéncia (
material, respetivamenf49,91.

Comparando o processo de aquecimento por -ondas com O processo convencio
verifica-se que o perfil de temperatura material e na sua envolvéncia sdo bastante dis
[41,42,49,59,92].

Combinando as duas tecnologias, ou através do usomateriais susceptores
estrategicamente posicionados, é possivel criamguecimento mais homogéneo e, a0 me
tempo, criar process de aquecimento mais rapidos e eficie[41,48,50,57,58,61,6. Volta-se a
este assunto no Capitulo 4.

O stresstérmico num sistema misto ou hibrido é praticameni®o devido a quas
uniformidade da temperatura, permitindo taxas deeeiqnento superiores ao usual com
métodos de aquecimento convencionais. Dependentiz@logia de aquecimento e do mater!
processar, 0s casos apresentados de forma ilustnati¥agura 2.1 sdo uma realidac

(a) (b) (c) (d)
% , o
Superficie Ndcleo

Convencional Micro-ondas Misto/Hibrido 1 Misto/Hibrido 2

Figura 2.11: Perfis de temperatura possiveisseobter num aguecimento convencional, apenas
micro-ondas e num sistema hibrido. (a) Aquecimento pabestédo dgas, aguecimento por elemen
resistivos (elétrico) ou ainda aguecimento por a-ondas no caso em gque o material apresenta proges
opacas a radiacéo de miandas. (b) Aquecimento apenas por n-onda num material ndo opac
radiacdo. (c) e (dhlibrido (micrc-ondas + susceptor) ou misto (convencional + r-ondas). O caso (c) é 0
mais provavel, dependente, entre outras variadaspropriedades dielétricas do material. O castrédc
em (d) representa a situacao ideal.
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2.5.4.3. Dependéncia com as propriedades térmicas

Assim como os diversos parametros atrds mencionatieysém na distribuicdo do campo
elétrico e na forma como o processo de aqueciméntmnduzido, também as propriedades
térmicas dos materiais, concretamente a condutieidérmica ) e o calor especificaCf), séo
propriedades a considerar. S&o propriedades guensomudangas durante o processo de
aguecimento/cozedura, associadas entre outrakkeez@es cristaloquimicas. Estas alteracbes sédo
normalmente acompanhadas de alteracbes na poresidadcorpo cerdmico, que também
contribuem para alteracGes na primitividade congléas materiais ceramicos [93]. Dada a sua
relativa importancia, a porosidade pode ser cormidecomo uma fase constituinte do material,
que também apresenta alguma dindmica durante egzoale cozedura. Tal é importante para as
propriedades térmicas uma vez que a porosidaddeirgena conducdo e no armazenamento de
energia térmica, mesmo quando nao existe ar nadntd poro.

A condutividade térmicd, de um material poroso pode ser obtida de [49]
2k? = [ko(2 — 3Vp) + ko(1 = 3V,) |k — kokg (2.13)

ondeV, € o racio entre o volume dos poros relativameoteradume total do materiak, € a
condutividade térmica do material sem porok,ea condutividade do ar dentro dos poros.

Desprezando a componeiteobtém-se
k = ko(1—3V,/2) (2.14)

De modo analogo, o calor especifico de um matpaedso, em que se despreza a influéncia

do ar contido nos seus poros, é expresso como
Cp=Cpo(1—Vp) (2.15)

em que G € o calor especifico do material denso (sem p§48$)
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2.6. Transformacdes fisico-quimicas no processo de
cozedura de louca

Como anteriormente mencionado, a composicdo baggrtelana, do grés e da faianca
podem ser adicionadas outras matérias-primas, gtasdarias, com objetivos especificos: talco e
feldspato com pontos de fusibilidade mais baixaa paminuir o ponto de fusibilidade da pasta, e
zirconia e corindo para branquear [21,26,27]. BEsta®rias-primas secundarias sdo pouco ou hada
usuais na composicao da porcelana. Quando emprsgoeslicionadas em percentagens residuais.
Materiais secundarios como a alumina podem seradibs como complemento ou substituto do
guartzo, fornecendo uma maior resisténcia mecaaqaoduto final, assim como a zirconia [1].

Na Tabela 2.1 estdo sumariadas as principais difase ndo s6 na composi¢do das matérias-
primas da faianca, do grés, e da porcelana, md®taralgumas das suas propriedades.

Ao longo de qualquer processo de cozedura ocom@mformacdes intrinsecas a cada tipo
de mineral, podendo ocorrer sem ligagdo com o minerais presentes na mistura ou
transformacdes interligadas, como é o caso dassst eutéticos e tritéticos [5].

Como mencionado, algumas das transformagfes sérsieis, como é o caso da transicao
estruturale — B do quartzo, que tem lugar a temperatura de 57@uf@nte o aquecimento, com a
transicaol — o, @ mesma temperatura, quando o material arrefféais. informacéo referente ao
quartzo e seus polimorfos, cristobalite e tridimitede ser encontrada em [1,3,5,6,8,24,94]. Nestas
referéncias é reportada, entre outros, a expaésénct linear em funcédo da temperatura destes
minerais, inclusive da silica amorfa.

Algumas transformacdes dizem respeito a queimaatéria organica, e transformacdes ao
nivel da caulinite, presente no caulino ou na arcglulinitica e, também, ao nivel do feldspato. Os
feldspatos que participam na formulacdo da pastatér® uma composicdo simples, sendo uma
mistura natural de feldspato rico em sddio (albife)dspato rico em potassio (microclina) e

feldspato rico em calcio (anortite).
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Tabela 2.1:Formula¢c6es empregues na manufatura da faiangagd@ de porcelana e propriedades padréo
referidas na literatura.

35/15/50 [6] 25/25/50 [9,16]

25/25/50 [16] N  uma formulacs 10240/ 25 a
*Podem ser adicionados| | o° poss;é#rz?;a ([)é}nu acdobe) 35130 2 60 (8]

outros minerais como o 12a35/18 a
talco até 37 [6] 30/40 a 60 [2]

20225 (Q) /12 a 16 (M) /

55 a 65 (V) [95] 5a 25 (Q)
52 (An) /12 (C)/ 8 (Cr) /28 (V) 10a 25 (M)
[95] 65-80 (V)
10 (Q) / 14 (M) / 10 (An) / [0l
66 (V) [27]
1140 [6] ~1000 [12]
1160 — 1200 [16] LOOD ey 950 [16]
1080 [6] 1280 [6]
1060 — 1100 [16] 1325 [16T 1375 [16]
Oxidante [16] Redutora
Naturalmente, do amarelo  Naturalmente amarelado ao Naturalmente
ao avermelhado, ou acinzentado, ou artificialmente a rtti)friilgcl:;g#te
artificialmente colorido colorido .
colorido
<3%, quando nao vitrificado e
3% [96 <0,5 quando vitrificado [96]
A (EeE] ] <1[6] <0,5% [96]
<0,5 [97]
<0,5 [98]
10 [6]
16 [6] <10 [98]
Nao
Sim N&o 0 a 8% poros

dispersos [9]
¢ Em [97] s@o apresentadas formulagbes com 5 - 18%udrtzo, 50 - 60% de feldspato e 25 - 30% de
matérias argilosas. Na referéncia [99] relatamalergs da ordem de 10 - 15% de quartzo, 35 - 45% de
feldspato e 40 - 50% de argilas cauliniticas.

m O grés em [16] é manufaturado pelo processo adebitra.

Na Figura 2.12 consta o diagrama ternario com pé&céss albite (ab ou a), anortite (an) e
microclina (mi) ocupando os vértices. A albite @rertite sdo os membros extremos da série
isomorfica dos feldspatos sédico-célcicos ou feltlsp calco-alcalinos, também chamada série das
plagiéclases. A microclina surge como o feldspatisntico em potassio e € membro da série
isomorfica dos feldspatos potassico-sédicos owsfeltbs alcalinos [1,2,11,100,101].
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NaAlSi,0q KALSi,04

Albite Anortoclase Microclina, Ortoclase, Sanjdjna\

%ab ~ %mi

Série alcalina
1118°C 1150 °C

Figura 2.12: Diagrama ternario das séries isomorficas pota-sédica e sddicaalcica. Reproducé
baseada na literatura [5,1AD4]. %ab = percentagem de albite; ¥sapercentagem de anortitemi =
percentagem de microclina.

O feldspato mais usual na producdo de porcelanaf@depato alcalino, mais rico €
potassio do que em sddio e pobre em célcio. Naugémd de grés a variabilidade € ma
utilizandose abundantemente feldspatos potassicos e feldspadiicos, apreseindo teores de
feldspato célcico (“impurezas”) maiores que no cdaoporcelang97]. O feldspato potéssic
compreende trés polimorfos: microclina, ortoclasesamidina, todos apresentando a me
composicao quimica, mas estruturas cristalinamtiistdevido as condigbes nas quais 0 mine
formado [5,8,10Q]A sanidina € o polimorfo de temperatura maisaday sendo formada quar
submetida a um arrefecimento rap[101,105]. A microclina é caramtizada por uma estrutu
mais estavel e livre de tensdes a baixas tempasateendo formada a partir da ortoclase
sanidina quando o arrefecimento é bastante lem@rire estes minerais, a ortoclase é o polin
menos estaveb,101,105,10¢. A albite, o feldspato rico em sodio, pode sumgin trés forma
polimérficas: allie de baixa temperatura, albite de alta temperatunaonoalbite, esta Ultin
surgindo para temperaturas muito eleva[5,107] Teoricamente, a temperatura de fusac
feldspato potassico puro (que ndo existe no mdiradpéde 1150 + 20 °C, a do feldspato séd
puro (que ndo existe no meio naturonda 0s1120 + 3 °C, e a temperatura de fusdo do felds
célcico puro (que ndo existe no meio natural) rcos 1550 + 2 °(2,94,108,10¢. Nos sistemas
ternarios, KO-Al,05-SiO, e N&,O-AlL,O5-Si0O,, a formacado da fase liquida baixa para tempeis
préximas da temperatura eutética de 990 °C e 1T50espetivament[2,94]. De acordo com
[108], no sistema ternario potassico existe uma vaidaoié de temperatura de £ 20 °C. Embo

temperatura de fusdo mais baixa seja a do sistetdagico, mais especificamente de microc
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na presenca de feldspato sodico, mais especifitantenalbite, segundo as referéncias [1,8], a
temperatura de fusdo pode ser reduzida em 60 °C.

Para além das transformacdes que ocorrem nos Iisirguando puros, as reacdes que
ocorrem durante a cozedura da mistura triaxial d&nas-primas (tipicamente 50% em peso de
caulino, 25% em peso de feldspato e 25% em pespalézo, no caso da porcelana [1,8,94]) s&o
transformacdes que se prolongam ao longo do pdessozedura e que compreendem a perda de
agua livre durante o processo de secagem, algans gcima de 100 °C, seguida da expulséo da
agua adsorvida entre os 200 °C e os 250 °C. Segaaissidroxilacdo da caulinite ,8L0s5(OH),,
que, segundo a literatura e os resultados de esadlermogravimétricas, ocorre na faixa de
temperaturas 450 °C - 600 °C, dependendo do esimadwdem-desordem natural da estrutura da
caulinite [1,110] (ver Figuras 9.7 a 9.9). Nestn#formacdo é formada uma estrutura caulinitica
desordenada, conhecida como metacaulinite, undgpestrutura semi-amorfa que nao é detetavel
pelo método de andlise de Difracdo de Raios-X (DRBéta transformacdo ocorre quando o0s
grupos hidroxilo, OHs&o libertados da caulinite, com a producdo de mwiécula de dgua e um
atomo de oxigénio [110], e perda da agua de caitgtit. Os compostos remanescentes, 8i0
Al,Os;, sdo progressivamente segregados. Alguns gruposxio, que podem ficar retidos, vao
sendo progressivamente eliminados até temperatiaZasrdem de 950 °C [108,111]. Como ja
mencionado, a transi¢do estrutusal> f do quartzo ocorre a 573 ° C (ver Figura 9.5, Secca
9.3.1).

A aproximadamente 650 °C tem lugar a desidroxilai@ionoscovite, KA(AISiz;O,0)(OH),,
um filossilicato hidratado como a caulinite e quasenpre associado a caulinite no caulino.
Segundo [112], este processo de desidroxilacdo podgredir lentamente até 1000 °C. A
formacdo da fase tipo espinéla (pré-mulite), quéos®a a partir dos compostos remanescentes,
SiO, e AlLO;, da desidroxilagdo da caulinite e da moscoviterrecentre 925 ° C e 950 °C. Esta
transformacéo é acompanhada pela libertacdo da aftorfa.

Relativamente as transformacdes sofridas pelosdatds, embora os diagramas de transicao
de fase usados pela comunidade cientifica se lbasem trabalhos algo distintos, relatando
condicBes de processamento muito distintas, aissianaa informacéo que consta nas referéncias
[106,113-115] e, em patrticular, os diagramas deeéeatura e composicao em [5,100,105,116],
foram utilizados para analisar e fundamentar oslltedos obtidos nesta tese. Esses sdo
apresentados e analisados nas Seccbes 5.4. erda?s2especificamente as temperaturas, ou as
diferencas nas temperaturas, para as quais afotrangdes cristaloquimicas ocorrem nos casos da
porcelana e do grés, respetivamente. O diagraniaseés dos feldspatos potassico-sédicos e dos
feldspatos sodico-célcicos é apresentado na FiJaB onde se podem observar as temperaturas

de formacédo destes minerais em rochas magmatiggtasia pressées de 5000 atm [100]. Nesta
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figura apresentarse os diagramas de fases ternérios (diagrama uteahg o diagrama de fas

binario (diagrama tempature-composicéo) das séries relatadas.
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Figura 2.13: Diagrama de fases da série isomorfica alcalingagsit-sédica) e da série isomérfica soc¢-
célcica. O diagrama temperat-composicéo para a série alcalina foi obtido para pressao de 5000 .
Retirado de [100].

De acordo com o diagrama apresentado na Figu3, para uma pressdo de 5000 be
sanidina & formada entre 700 °C e 800 °C. A fatglase é relativamente estavel entre 550
800 °C, e a microclina é estavabaixo de 550 °C. Além das formacdes destes m#
dependerem da pressdo a que estdo sujeitos, tangdé@mfortemente dependentes
composicao/pureza. De acordo c[106], a sanidina pode formar-séemperaturasntre 650 °C e
1075 °C. Na fase de arrefecimento, entre 550 °G(°€, a sanidina v-se transformando e
ortoclase. Para temperaturas inferiores a 400 a@jndo da sanidina ou da ortoclase, e
condicbes em que o arrefecimento seja muito lefdonase a microclina[5,105,106].
Relativamente aos feldspatos da série s~célcica, segundo as referénc[5,117], a albite de
alta temperatura pode forn-se a partir da albite de baixa temperatura quagdecida acima d
700 °C — 750 °C, e a malbite pode formi-se a temperaturas acima de 980 °C. A 1 atmosfi
acima de 1125 °C, a albite fun[113,118] Se o processo de cozedura ndo atingir as terapes
de fus@o, pode ocorrer um leque de transformagd¥essiveis durante o arrefecimento do mate
A microclina leva anos para se formar a partir o wualquer forma de feldspato potas{119].

No laboratério, e sob condigdes de humidade nuiaceoclina ndo é sintetizav[106,120].
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Acima da temperatura eutética do sistem®-Al,0;-Si0, [5], além da formacdo da fase
liguida (amorfa) a partir da metacaulinite — eslpineomegcam a formar-se os cristais de mulite
com forma cubica e equiaxial de pequeno tamanh® («0). Para temperaturas superiores a 1200
°C [1,9,121], com o aumenta da fase liquida, qdependente do racio entre elementos alcalinos
(Na&O/K,0), a sua viscosidade diminui [11,122] e, por cgosde, 0 transporte de massa e 0
crescimento dos cristais € facilitado. A reacdoeeatmulite primaria, previamente formada numa
reacdo de estado solido, e a fase liquida, rica @es alcalinos, leva a sua
recristalizacdo/crescimento. Assim, para tempeaat@uperiores a 1200 °C surgem cristais de
mulite com uma forma granular e alongados (bastometagulha), > 1 um, conhecida como mulite
secundaria. De acordo com [123], este processocegaappossivel em ceramicos com elevada
percentagem de quartzo. Na literatura ha um vasteero de artigos que se debrugcam sobre a
formacédo e crescimento dos cristais de mulite §19211,121,124]. De acordo com a morfologia
dos diferentes cristais de mulite, ou das difereféses de crescimento, definiram-se 3 tipos de
cristais: tipo |, tipo Il e tipo lll. Empregando reotagéo utilizada nas referéncias [9,11], se os
cristais de mulite apresentarem um fator de foraspéct ratig de (1-3):1 sdo denominados por
mulite do tipo I. A mulite do tipo Il apresenta dator de forma de (3-10):1 e, um cristal de mulite
do tipo Il é caracterizado por um fator de formaitm elevado, > 30:1. Por outras palavras, um
cristal de mulite primaria, tipo I, tem um aspefibico/equiaxial, um cristal de mulite secundaria,
tipo Il, tem forma acicular/granular (bastonete)yre cristal de mulite do tipo Il € uma mulite
secundaria que apresenta forma bastante alongzstaygimente entrelacada [1,9,121,125].

A 1200 °C, inclusive a temperaturas inferiores, tefoio a “dissolugdo” ou amolecimento
devido a reacdes quimicas superficiais dos graapidgzo em sistemas com minerais alcalinos e
metélicos com pontos de fusdo baixos [1,2,9,38lissolucdo”, no contexto desta tese, relaciona-
se ndo s6 com o amolecimento e inicio de fusdoidered, como inclusive a propria fusao.

Existindo hematite, ou outro 6xido de ferro, na posicdo da pasta ou matéria granular, a
wustite (FeO) formada durante a reducéo pode formar eagtiom o quartzo (SHD originando
uma nova fase, a faialite (JF=0,) [38]. Esta fase e wistiteremanescente promovem a 1170 °C
um aumento da fase liquida. De acordo com Du, &} §8FeO dissolvido na fase liquida origina
uma diminuicdo da viscosidade, com consequenteldi dos grdos de quartzo de dimenséo
reduzida. Além de provocar um aumento da faseayittgoresenca de 6xidos de ferro, quando sdo
reduzidos, conduzem ao aumento da porosidade devidomacdo e libertacdo de dioxido de
carbono, que pode ficar retido no corpo ceramism @aporosidade aberta feche antes dos gases

serem libertados na sua totalidade. A presencaddes Fé& também apresenta um efeito
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mineralizador sobre a formacdo da mulite, propoimo a adicdo de F2° um aumento da
concentracdo da mulite [1,38].

Na fase descendente do processo de cozedura, audsefnte a fase de arrefecimento,
também surgem algumas transformacgdes, algumasnéonadas quando se referiu a importancia
das curvas de aquecimento e arrefecimento dosgseele cozedura, como a inversdo do quartzo
B para quartza a 573 °C. Caso os polimorfos de silica estejarsgmtes no produto final, embora
ndo sendo expectavel, também devem ser considetadasvez que apresentam diferentes
coeficientes de expanséo/retragédo térmica. De a@moh [6], a variagdo de volume das particulas
de quartzo durante os processos de cozedura eefiecanento é da ordem de 1%, podendo chegar
a cerca de 2% de acordo com [1].

Quanto a cristobalite, e de acordo com [6], aptesema variagdo de volume de 3%,
podendo, segundo [1], chegar a valores da ordeb¥deA variacdo volumétrica da tridimite é da
ordem de 0.3% [6].

Durante o ciclo de aquecimento, devido a plasti@dada matriz cerdmica, estas
transformac@es estruturais tém poucas implicagigggm, a transformacao reversivel que ocorre
durante o arrefecimento € bastante importante, poiporcelana est4d densificada. Se o
arrefecimento for demasiado rapido podem surgic&s devido a diferenca entre os coeficientes

de expansao térmica das fases constituintes dﬂWﬁdaF’7 [1,2].

®> Oxidos de ferro, que, quando séo incroporadosonaposicéo do vidrado, e a porcelana é cozida numa
atmosfera redutora, da origem a uma porcelana/fwathm uma tonalidade que pode ir do esverdeado ao
azulado. Dependendo da concentragéo de CO, e parenpagens da ordem dos 2%, em massa, de 6xidos de
ferro presentes no vidrado, consegue-se obter queydo do amarelo, passando pelo cinzento, dimzen
esverdeado, verde suave (claro), verde azeitodaaatzul. Na auséncia de CO obtém-se a cor amarela
Aumentando sucessivamente a percentagem de COgecmase obter as cores atras mencionadas. Para
valores de CO da ordem dos 4% obtém-se um azuol etarerdeado (jade verde) [37] .

® Este é o motivo para a reducédo das taxas de aemeiti e de arrefecimento das curvas de chacotaréFig
2.4) e de cozedura de vidrado (Figura 2.5).

" Esta diferenca nos coeficientes de expansao/aetrpgde, inclusive, quando controlada, ser utiizpdra
criar um efeito de fissuramento no vidrado, deskvmo multi-microfissuras entrelagadas no vidrado
promovendo uma estética muito atrativa [126].
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2.7. Analises-tipo na industria de louca utilitaria

As analises-padrao, propriedades e métodos desenglie sdo usualmente realizadas para a
avaliagdo, ndo s6 do produto final, mas também &pae intermédias e da pasta ou matéria
granulada, sé@o

e Propriedades:
0 Resisténcia ao impacto;

Resisténcia a friccametal marking

Choque térmico;

Retracao;

Absorcao de agua;

Densidade brutab(lk) e densidade aparente;
Porosidade aparente;

Cor,;

Microestrutura ou morfologia, onde uma das varivai estudar é a

O O O O o o o o

porosidade;
0 Andlise de defeitos criados no vidrado ou no carpdmico, devidos a
impurezas metélicas ou impurezas estranhas aonsisfgor microscopia

Otica e/ou lupa;

* Métodos de andlise:

o Difracdo de Raios-X (DRX);

0 Fluorescéncia de Raios-X (FRX);

0 Calorimetria Diferencial de Varrimento (CDV), doglés Differential
Scanning Calorimetry(DSC) e analise TermoGravimétrica, do inglés
ThermoGravimetry(TG); ou métodos equivalentes, tal como o DTA
(Differential Thermal Analys)s

0 Microscopia Eletrénica de Varrimento (MEV), do idgBcanning Electron
Microscopy(SEM).

49



I Capitulo 2. Cozedura de materiais ceramicos: Psocgsnvencional e por micro-ondas

[1]

[2]

[3]
[4]

[5]
[6]

[7]

[8]

[9]

[10]

[11]

[12]
[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

Referéncias

W. M. Carty and U. Senapati, “Porcelain - Rawtarials, processing, phase evolution, and
mechanical behaviorJ. Am. Ceram. Socvol. 81, no. 1, pp. 3-20, 1998.

Schiuller K. H., “Porcelain,'Ceramics Monographs - A Handbook of Ceramjms. 1-6,
1979.

J. S. Reedntroduction to the Principles of Ceramic Processiwiley, 1988.

M. O. A. S. Cartaxo, “Investigacdo e prevengdm defeito refervido em faianca de
bicozedura,” Universidade de Aveiro, 2012.

C. Klein, Manual of Mineral Science2nd ed. J. Wiley, 2002.

W. Ryan and C. Radfordyhitewares Production, Testing, and Quality Conthotluding
Materials, Body Formulations, and Manufacturing PegssesPergamon Press, 1987.

E. Sdnchez, J. Garcia, V. Sanz, and E. Ochat@riterios de seleccién de materias primas
para la fabricacion de pavimentos y revestimientrgmicos,'Ceramica Inf, no. 157, pp.
103-122, 1990.

S. T. Lundin, “Microstructure of porcelain,” iicrostructure of Ceramic Materia|1964,
pp. 93-106.

Y. Igbal and W. E. Lee, “Microstructural evolom in triaxial porcelain,”"J. Am. Ceram.
Soc, vol. 83, no. 12, pp. 3121-3127, 2000.

C. Zanelli, M. Raimondo, G. Guarini, and M. i, “The vitreous phase of porcelain
stoneware: Composition, evolution during sinteramgl physical propertiesJ. Non. Cryst.
Solids vol. 357, no. 16-17, pp. 3251-3260, 2011.

W. . Lee and Y. Igbal, “Influence of mixing amullite formation in porcelain,J. Eur.
Ceram. Socg.vol. 21, no. 14, pp. 2583-2586, 2001.

F. Anténio Tomas dd,ecnologia do Processamento Ceramidaiversidade Aberta, 2000.

E. A. and E. CEPS, “Cumulative Cost AssessnféDdCA ) of the EU Ceramics Industry,”
no. June, 2017.

T. Durka, G. D Stefanidis, T. Van Gerven, afdd Stankiewicz, “On the accuracy and
reproducibility of fiber optic (FO) and infraredR) temperature measurements of solid
materials in microwave applicationdfleas. Sci. Technelvol. 21, no. 4, pp. 1-8, 2010.

A. De Noni, D. Hotza, V. C. Soler, and E. Sicties, “Effect of quartz particle size on the
mechanical behaviour of porcelain tile subjectedifferent cooling rates,J. Eur. Ceram.
Soc, vol. 29, no. 6, pp. 1039-1046, 2009.

Royal Copenhagen, “General information aboaoiicplain - Report.” [Online]. Available:
https://www.royalcopenhagen.com/mediaweb/Geneffakination-about-
Porcelain.pdf?context=cmN8cm9vdHwW3NjgxNzF8YXBwbG{Rpb24vcGRmMfGgl1Zi9oZ
DMvODgwMTIzNjMyMDI4Ni5wZGZ8NzA5YzNhOTFNmM4YTKONTM4AM2RIM2E30
DJIOWI1Mzk5YzIINzkyZDBIMWQOYzAINWRjM2JJNWZIMzA3M2UyYw. [Accessed:
25-Dec-2018].

“Costa Verde SA,” 2013. [Online]. Available: ttps://costa-verde.com/costaverde/#.
[Accessed: 21-May-2019].

50



I Capitulo 2. Cozedura de materiais ceramicos: Psocgsnvencional e por micro-ondas

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]
[25]

[26]

[27]

[28]

[29]

[30]

[31]

[32]

[33]

[34]

[35]

Matceramica - Manufacture ceramic, “ISI 084 D@ Especifica¢des técnicas do produto
grés,” pp. 1-2, 2015. [Online]. Available:
http://livrozilla.com/doc/1654929/especifica%C3%AC36B5es-t1%C3%A9cnicas-
faian%C3%A7a. [Accessed: 11-Jan-2019].

F. Andreola, L. Barbieri, A. Corradi, |. Larlt®ti, and T. Manfredini, “Utilisation of
municipal incinerator grate slag manufacturing ptaimized stoneware tiles
manufacturing,’J. Eur. Ceram. Sogvol. 22, no. 9-10, pp. 1457-1462, 2002.

J. Martin-Marquez, J. M. Rincén, and M. Romeéieffect of microstructure on mechanical
properties of porcelain stoneward,” Eur. Ceram. Socvol. 30, no. 15, pp. 3063-3069,
2010.

E. Sanchez, J. Garcia-Ten, V. Sanz, and A.eMaoy “Porcelain tile: Almost 30 years of
steady scientific-technological evolutiorGeram. Int, vol. 36, no. 3, pp. 831-845, 2010.

Matceramica - Manufacture ceramic, “ISI 084.DQ Especificacbes técnicas do produto
fainanca.” pp. 1-2, 2015. [Online]. Available:
http://livrozilla.com/doc/1654929/especifica%C3%AC36B5es-t1%C3%A9cnicas-
faian%C3%A7a. [Accessed: 11-Jan-2019].

Audrey Alexandra Merleau, “Study of mono-figinprocess applied to porcelain,”
University of Aveiro, 2014.

W. E. Worrall,Clays and Ceramic Raw Material&pplied Science Publishers, 1975.

M. R. Hosseini and A. Ahmadi, “Biological bdimation of kaolin: A review on iron
removal,”Appl. Clay Sci.vol. 107, pp. 238-245, 2015.

A. Roy, S. K. Singh, P. C. Banerjee, and KnBa'Bio-beneficiation of kaolin and feldspar
and its effect on fired characteristics of triaxgrcelain,” vol. 33, no. 3, pp. 333-338,
2010.

N. T. Selli, “Investigation of the Whitening otposition for the Porcelain Stoneware
Tiles,” Acta Phys. Pol. Avol. 127, no. 4, pp. 1202-1204, 2015.

R. R. Seghi, W. M. Johnston, and W. J. O’'ByiéBpectrophotometric analysis of color
differences between porcelain systemd. Prosthet. Dentvol. 56, no. 1, pp. 35-40, 1986.

I. J. McColm, “Bb,” in Dictionary of Ceramic Science and Engineeririgordrecht:
Springer Netherlands, 2013, pp. 35-68.

J. S. Johnson, J. Clark, S. Miller-Antonio, Robins, M. B. Schiffer, and J. M. Skibo,
“Effects of firing temperature on the fate of naitlly occurring organic matter in clays]’
Archaeol. Scj.vol. 15, no. 4, pp. 403-414, 1988.

W. H. Sutton, “Microwave processing of ceragian overview,” irMicrowave processing
of materials Ill vol. 269, M. F. |. Ronald L. Beatty, Willard H.uon, Ed. Materials
Research Society, 1992, pp. 3—-20.

J. Monteiro, M. A. Valente, T. Santos, L. Costa, and J. Sousa, “Microwave radiation: An
alternative method to sinter utilitarian porcelain,2011 SBMO/IEEE MTT-S International
Microwave and Optoelectronics Conference (IMOC 202011, pp. 561-564.

R. Wroe, “Microwave-assisted firing of cerasitPower Eng. J.vol. 10, no. 4, pp. 181-
183, 1996.

Ceramifor,  “Kilns  for  tableware -  Brochure.”. [Online].  Available:
http://ceramifor.com/en/Ceramics/Industries/TableaR11. [Accessed: 26-Dec-2018].
Ceramifor, “Kilns  for  sanitaryware -  Brochute. [Online].  Available:

http://ceramifor.com/en/Ceramics/Industries/Sagitare-D12. [Accessed: 26-Dec-2018].

51



I Capitulo 2. Cozedura de materiais ceramicos: Psocgsnvencional e por micro-ondas

[36]
[37]

[38]

[39]

[40]

[41]

[42]

[43]

[44]

[45]

[46]

[47]

[48]

[49]

[50]

[51]

[52]

I. Gregory Kiln building. Pitman Publishing co, 1977.

H. Katsuki, A. Shiraishi, J. H. Pee, W. S. CNo Takashi, and S. Kubuki, “A relationship
between oxidation state of iron and color of Artaladon glaze characterized BfFe-
Mossbauer spectroscopyl,.” Ceram. Soc. Japamol. 122, no. 1426, pp. 520-522, 2014.

D. H. Piva, R. H. Piva, J. Venturini, M. R. ki, and C. P. Bergmann, “Microestrutura ,
fases cristalinas e propriedades elétricas de lam@e aluminosas contendo diferentes
concentragdes de Fe 2 O 3 sinterizadas em atmasfiutora e oxidante ( Microstructure ,
crystalline phases and electrical properties dajl” 61, pp. 374-382, 2015.

“Vista Alegre SA: Porcelana, Cristal desde 482 [Online]. Available:
https://vistaalegre.com/pt/. [Accessed: 05-Apr-2019

“Bordallo Pinheiro.” [Online]. Available: htsgp//pt.bordallopinheiro.com/. [Accessed: 05-
Apr-2019].

D. E. Clark and W. H. Sutton, “Microwave Presing of Materials,”Annu. Rev. Mater.
Sci, vol. 26, no. 1, pp. 299-331, 1996.

A. J. Janney, D. H. Kimrey, and O. J. Kiggafislicrowave processing of ceramics:
Guidelines used at the Oak Ridge National Laboratay Microwave processing of
materials Ill, vol. 269, M. F. |. Ronald L. Beatty, Willard Huon, Ed. Materials Research
Society, 1992, pp. 173-185.

D. Keyson, E. Longo, J. S. Vasconcelos, JVarela, S. Eber, and A. DerMaderosian,
“Sintese e processamento de ceramicas em fornacdeomdas domésticoCeramica vol.
52, no. 321, pp. 50-56, 2006.

M. L. Levinson, “Method of firing ceramic actes utilizing microwave energy,” patent
3,585,258, 1971.

A. C. Metaxas, “Microwave heatingi?ower Eng. J.vol. 5, no. 5, p. 237, 1991.

D. E. Clark and D. C. Folz, “What is Microwa®rocessing?,” 1997. [Online]. Available:
https://www.researchgate.net/publication/2904882%toduction_What_is_Microwave_Pr
ocessing. [Accessed: 25-Dec-2018].

E. T. Thostenson and T.-W. Chou, “Microwavegessing: fundamentals and applications,”
Compos. Part A Appl. Sci. Manwol. 30, no. 9, pp. 1055-1071, 1999.

M. Oghbaei and O. Mirzaee, “Microwave versumnwentional sintering: A review of
fundamentals, advantages and applicatiodsAlloys Compd.vol. 494, no. 1-2, pp. 175—
189, 2010.

K. I. Rybakov, E. A. Olevsky, and E. V. KrikufiMicrowave sintering: Fundamentals and
modeling,”J. Am. Ceram. Sqgcvol. 96, no. 4, pp. 1003-1020, 2013.

R. R. Mishra and A. K. Sharma, “Microwave—mée€ interaction phenomena: Heating
mechanisms, challenges and opportunities in materteessing,”"Compos. Part A Appl.
Sci. Manuf. vol. 81, pp. 78-97, 2016.

R. J. Meredith and A. C. Metaxdsdustrial Microwave HeatingPeter Peregrinus Ltd.,
1988.

R. Meredith,Engineers’ Handbook of Industrial Microwave Heatinmgl. 25. Institution of
Electrical Engineers, 1998.

52



I Capitulo 2. Cozedura de materiais ceramicos: Psocgsnvencional e por micro-ondas

[53]

[54]

[55]

[56]

[57]

[58]

[59]

[60]

[61]

[62]

[63]

[64]

[65]

[66]

[67]

[68]

[69]

“Advances in Heat Transfer.” [Online]. Availieb
https://books.google.pt/books?id=RXcHuXnbntAC&pg-dR4pg=PA6&dqg=variable+freq
uency+microwave-+furnaces&source=bl&ots=hD2FWilQzig&aCfU3U0IOIn--
cncnVpLpnju8DOWNQxhfw&hl=pt-PT&sa=X&ved=2ahUKEwiQIvJ-
¢_hAhWt4lUKHdoLD944FBDoATABegQICBAB#v=0nepage&qg=vaiple%25.
[Accessed: 14-Apr-2019].

D. W. Bible, R. J. Lauf, and C. A. EverleigiMultikilowatt variable frequency microwave
furnace,” inMicrowave processing of materials ,INol. 269, M. F. |. Ronald L. Beatty,
Willard H. Sutton, Ed. Materials Research Soci&882, pp. 77-81.

M. A. Herrero, J. M. Kremsner, and C. O. Kapfidonthermal microwave effects revisited:
On the importance of internal temperature monipriand agitation in microwave
chemistry,”J. Org. Chem.vol. 73, no. 1, pp. 36-47, 2008.

R. Wroe, “Microwave-assisted firing of ceramitin IEE Seminar New Developments in
Ceramics Manufacturingl998, vol. 1998, pp. 1-9.

I. Carbolite, “MAT — Microwave Assist Technag Furnace: MRF 16/22 Datasheet.” .

J. R. Brandon, J. Samuels, and W. R. HodgKiMécrowave sintering of oxide ceramics,”
in Microwave processing of materials ,INol. 269, M. F. I. Ronald L. Beatty, Willard H.
Sutton, Ed. Materials Research Society, 1992, pp-243.

M. Barmatz and H. W. Jackson, “Steady stataperature profile in a sphere heated by
microwaves,” inMicrowave processing of materials,IMol. 269, M. F. |. Ronald L. Beatty,
Willard H. Sutton, Ed. Materials Research Soci@892, pp. 97-103.

I. Carbolite, “Microwave assist laboratoy bfaxnace.” brochure.

D. E. Clark, D. C. Folz, R. L. Schulz, Z. Fatand A. D. Cozzi, “Recent developments in
the microwave processing of ceramidglRS Bull, vol. 18, no. 11, pp. 41-46, 1993.

C. Zhao, J. Vleugels, C. Groffils, P. J. Lugpa and O. Van Der Biest, “Hybrid sintering
with a tubular susceptor in a cylindrical singledaanicrowave furnaceActa Mater, vol.
48, no. 14, pp. 3795-3801, 2000.

M. Bhattacharya and T. Basak, “A review on Husceptor assisted microwave processing
of materials,"Energy vol. 97, pp. 306—-338, 2016.

M. Bhattacharya and T. Basak, “Critical Reviemn Solid State and Materials Sciences
Susceptor-Assisted Enhanced Microwave Processingeodmics - A Review Susceptor-
Assisted Enhanced Microwave Processing of CeramicfReview,” Crit. Rev. Solid State
Mater. Sci, vol. 42, no. 6, pp. 433469, 2017.

G. V. A. Tayler, M. Anderson, and M. Hamlyriiéavy Clay Body Properties for Hybrid
Microwave Firing,” John Wiley & Sons, Ltd, 2018, .9—-68.

Fiona Catherine Ruth Wroe, “Method of procegsteramic materials and a microwave
furnace therefore,” US 6,172,346 B1, 2002.

J. G. P. Binner and T. E. Cross, “Microwavengessing in the UK,” inMicrowave
processing of materials lllvol. 269, M. F. I. Ronald L. Beatty, Willard Huon, Ed.
Materials Research Society, 1992, pp. 33-38.

H. Shulman, M. Fall, and S. Allan, “Microwavés Ceramic Manufacturing Processes,”
Ceralink Inc. Presentatiarpp. 1-36.

R. Bao, J. H. Yi, Y. D. Peng, and H. Z. Zhatigtfects of microwave sintering temperature
and soaking time on microstructure of WC-8Cdyans. Nonferrous Met. Soc. China
(English Ed, vol. 23, no. 2, pp. 372-376, 2013.

53



I Capitulo 2. Cozedura de materiais ceramicos: Psocgsnvencional e por micro-ondas

[70]

[71]

[72]

[73]

[74]

[75]

[76]

[77]

[78]

[79]

[80]

[81]

[82]

[83]

[84]

[85]

L. N. Satapathy, “Microwave assisted sinterofghigh voltage porcelain material and its
characterization,J. Ceram. Process. Resol. 10, no. 5, pp. 637-642, 2009.

R. Roy, D. Agrawal, J. Cheng, and S. Gedevauilis “Full sintering of powdered-metal
bodies in a microwave fieldNatureg vol. 399, no. 6737, pp. 668-670, 1999.

C. Padmavathi, A. Upadhyaya, and D. Agraw@lpfrosion behavior of microwave-sintered
austenitic stainless steel composit&gt. Mater, vol. 57, no. 7, pp. 651-654, 2007.

H. Schulman, M. L. Fall, and P. Strickland, €f@mic processing using microwave assit
technology,”Am. Ceram. Soc. Bullvol. 87, no. 3, pp. 34-36, 2008.

T. Santos, L. C. Costa, L. Hennetier, M. Al&fge, J. Monteiro, and J. Sousa, “Microwave
processing of porcelain tableware using a multg#geerator configuration Appl. Therm.
Eng, vol. 50, no. 1, pp. 677-682, 2013.

T. Santos, L. Hennetier, V. A. F. Costa, andd. Costa, “Using microwave radiation for
porcelain tableware sintering,” Progress in Electromagnetics Research Sympqs:0ib,
pp. 939-943.

W. Lerdprom, E. Zapata-solvas, D. D. Jayaseefa Borrell, D. Salvador, and W. E. Lee,
“Impact of microwave processing on porcelain mitnasture,” Ceram. Int, vol. 43, no. 16,
pp. 13765-13771, 2017.

K. E. and O. M. M. Mizuno, T. Takayama, S. @pal. Hirai, T. Shimada, K. Satake, M.
Sato, T. Mutoh, T. Shimotsuma, S. Ito, T. Inoue, X" in Ceramic Transactions,
Microwaves: Theory and application in Materials leessing YD. A. L. D.E. Clark, J.G.P.
Binner, Ed. Westerville . Ohio: American Ceramicety, 2001, pp. 313-319.

M. G. Hamlyn and A. L. Bowden, “Microwave prssing of earthenware ceramicAsh.
Ceram. Soc. Bullvol. 69, no. 3, pp. 368-372, 1990.

J. P. C. Fernandes, R. F. K. Gunnewiek, P.9duto, and R. H. G. A. Kiminami,
“Monogueima de porcelanas esmaltadas em forno derandas,'Ceramica vol. 59, no.
352, pp. 545-550, 2014.

T. Santos, V. A. F. Costa, L. C. Costa, “Ozation and other porcelain flaws when fired
using microwave technology,” iRroceedings of the 1st Iberic Conference on Themlet
and Experimental Mechanics and Materials / 11thidial Congress on Experimental
Mechanics 2018, no. November, pp. 1043-1054.

T. Santos, L. Hennetier, V. A. F. Costa, andCL Costa, “Microwave versus conventional
porcelain firing: Temperature measuremedt,Manuf. Processvol. 41, pp. 92-100, 2019.

T. Santos, M. A. Valente, J. Monteiro, J. Smuand L. C. Costa, “Electromagnetic and
thermal history during microwave heatinghppl. Therm. Eng.vol. 31, no. 16, pp. 3255-
3261, 2011.

T. Santos, L. C. Costa, M. Valente, J. Mordesnd J. Sousa, “3D Electromagnetic Field
Simulation in Microwave Ovensa Tool to Control Thermal Runaway,” Rroceedings of
the COMSOL conferenc2010, pp. 1-7.

J. Monteiro, L. C. Costa, M. A. Valente, T.Bas, and J. Sousa, “Simulating the
electromagnetic field in microwave ovens,” IBBMO/IEEE MTT-S International
Microwave and Optoelectronics Conference Proceeslia@l1, pp. 493-497.

T. Santos, N. F. Santos, C. S. F. Gomes, Lnndger, V. A. Costa, and L. C. Costa,
“Features of microwave fired utilitarian stonewarn®s, 17th International Conference on
Microwave and High Frequency Heating019, pp. 439-447.

54



I Capitulo 2. Cozedura de materiais ceramicos: Psocgsnvencional e por micro-ondas

[86]

[87]

[88]
[89]

[90]

[91]

[92]

[93]

[94]

[95]

[96]

[97]

[98]

[99]

[100]

[101]

[102]

[103]

Keysight Technologies, “Basics of measuring ttielectric properties of materials.”
[Online]. Available: http://academy.cba.mit.edugdas/input_devices/meas.pdf. [Accessed:
18-Apr-2019].

P. Lorrain, D. R. Corson, and F. Lorral@ampos e ondas electromagnéticksindacao
Calouste Gulbenkian, Servico de Educacéo, 2000.

L. Brito, M. Fiolhais, and C. Providénci@ampo electromagnéticcGraw-Hill, 1999.

Y. V Bykov, K. I. Rybakov, and V. E. Semend¥igh-temperature microwave processing
of materials,”J. Phys. D. Appl. Physvol. 34, no. 13, pp. R55-R75, 2001.

R. R. Menezes, P. M. Souto, and R. H. G. Aniiami, “Microwave fast sintering of
submicrometer aluminaMater. Res.vol. 13, no. 3, pp. 345-350, 2010.

F. P. Incropera, D. P. DeWitt, L. T. Bergmand A. S. Lavine.Fundamentals of heat and
mass transferéth ed. John Wiley Sons, 2007.

J. G. P. Binner, I. A. Al-Dawery, C. Anezirighd T. E. Cross, “Use of the inverse
temperature profile in microwave processing of adea ceramics,” inMicrowave
processing of materials lllvol. 269, M. F. I. Ronald L. Beatty, Willard Huon, Ed.
Materials Research Saociety, 1992, pp. 357-369.

S. J. Penet al, “Effect of porosity and grain size on the micrawalielectric properties of
sintered alumina,J. Am. Ceram. Sacvol. 80, no. 7, pp. 1885-1888, 1997.

A. A. Klein, “Constitution and Microstructuref porcelain.” Department of commerce -
United States of America, 1916.

M. U. Taskiran, N. Demirkol, and A. Capoglui ‘hew porcelainised stoneware material
based on anorthiteJ. Eur. Ceram. Sogvol. 25, pp. 293-300, 2005.

British Standards Institution, “BS 8654:2015Domestic and hospitality use ceramic
tableware articles intended for contact with foaffst - Specification.” BSI Standards
Limited, pp. 1-20, 2015.

P. M. T. Cavalcantet al, “The influence of microstructure on the performarof white
porcelain stonewareCeram. Int, vol. 30, pp. 953-963, 2004.

M. Romero, J. M. Pérez, and J. M. Pérez, “Rahabetween the microstructure and
technological properties of porcelain stonewaraeiew,” Mater. Construccionvol. 65,
no. 320, p. e065, 2015.

J. Martin-Méarquez, J. M. Rincon, and M. RomefMullite development on firing in
porcelain stoneware bodiegd,” Eur. Ceram. Sogcvol. 30, no. 7, pp. 1599-1607, 2010.

J. J. Freeman, A. Wang, K. E. Kuebler, BJalliff, and L. A. Haskin, “Characterization of
natural feldspars by Raman spectroscopy for fupleeetary exploration,Can. Mineral,
vol. 46, pp. 1477-1500, 2008.

A. D. Harrisonet al, “Not all feldspars are equal: A survey of ice leating properties
across the feldspar group of mineraldfimos. Chem. Physvol. 16, no. 17, pp. 10927—
10940, 2016.

M. I. M. Raith, R. A. Hoffbauer, B. E. Spiag, M. A. Shinoto, and N. A. Nakamura,
“Melting behaviour of feldspar clasts in high-fir&le ware,”Eur. J. Miner, no. 28, pp.
385-407, 2016.

P. Berichter and L. S. Priv, “InvestigatiohTthermodynamic Properties of Alkali Metals in
Oxide Systems Relevant to Coal Slags,” 2007.

55



I Capitulo 2. Cozedura de materiais ceramicos: Psocgsnvencional e por micro-ondas

[104]

[105]

[106]

[107]

[108]

[109]

[110]

[111]

[112]

[113]

[114]

[115]

[116]
[117]

[118]

[119]

[120]

[121]

[122]

[123]

R. Sokol4 L. Ker3nerova, and M. Sveda, “The effect of difet fluxing agents on the
sintering of dry pressed porcelain bodiek, Asian Ceram. Sqcvol. 5, no. 3, pp. 290-294,
2017.

W. L. Brown and I. A. N. Parsonst, “Alkaliltlspars ordering rates , phase transformations
and behaviour diagrams for igneous rocksMijheral. Mag, vol. 53, pp. 25-42, 1989.

K. I. M. Waldron, “Solution-redeposition arile orthoclase- microcline transformatton
evidence from granulites and relevance to 180 exgda& Mineral. Mag, vol. 57, no.
December, 1993.

A. B. Thompson, M. Aerts, and A. C. Hack, duid Immiscibility in Silicate Melts and
Related SystemsRev. Mineral. Geochemistryol. 65, no. 1, pp. 99-127, 2007.

C. R. R. and H. F. M. Ernest M. LeviRhase Diagrams for Ceramist8rd ed. American
Chemical Society, 1964.

R. Sokol&dand L. Vodova, “Sintering Behavior of Feldspar Rat Int. J. Eng. Scj.vol. 4,
no. 10, pp. 49-55, 2014.

G. W. Brindley and M. Nakahira, “The role whter vapour in the dehydroxylation of clay
minerals,”Clay Miner. Bull, vol. 3, no. 17, pp. 117-119, 1957.

A. Gualtieri, M. Bellotto, G. Artioli, and 3. Clark, “Kinetic study of the kaolinite-mullite
reaction sequence. Part 1l: Mullite formatioPhys. Chem. Minervol. 22, no. 4, pp. 215-
222, 1995.

E. Mazzucato, G. Artioli, and A. Gualtieri,High temperature dehydroxylation of
muscovite-2M: a kinetic study by in situ XRPPhys. Chem. Minervol. 26, pp. 375-381,
1999.

J. R. Goldsmith and J. W. Petersen, “Hydrotied melting behavior of KAISi308 as
microcline and sanidineAm. Mineral, vol. 75, pp. 1362-1369, 1990.

P. J. Sipling and R. A. Yund, “Experimentattermination of the coherent solvus for
sanidine-high albite,Am. Mineral, vol. 61, pp. 897-906, 1976.

S. V. L. N. Rao, “Low temperature alkali fefghr series, Tidsskr. Korsk Gealvol. 39, pp.
275-286, 1959.

T. F. W. BarthFeldspars Wiley-Interscience, 1969.

O. F. T. N. L. Bowen, “High-Temperature Albiand Contiguous Feldspard,’Geol, vol.
58, no. 5, pp. 257-583, 1950.

D. C. Presnall, “Phase Diagrams of Earth-RogrMinerals,” Miner. Phys. Crystallogr.
pp. 248-286, 1995.

I. Parsons and W. L. Brown, “Feldspars ane Titnermal History of Igneous Rocks,” in
Feldspars and Feldspathoid®ordrecht: Springer Netherlands, 1984, pp. 311-37

T. Tomisaka, “On order-disorder transformatiand stability range of microcline under
high water vapour pressurédineral. J, vol. 3, pp. 261-281, 1962.

H.-Y. Lu, W.-L. Wang, W.-H. Tuan, and M.-Hiri, “Acicular Mullite Crystals in Vitrified
Kaolin,” J. Am. Ceram. Sacvol. 87, no. 10, pp. 1843-1847, 2005.

E. Suvaci and N. Tamsu, “The role of viscpgin microstructure development and stain
resistance in porcelain stoneware tilek,Eur. Ceram. Sogcvol. 30, no. 15, pp. 3071-3077,
2010.

K. H. Schuller, “Reactions Between Mullitedathe Glassy Phase in Porcelaifirans. Br.
Ceram. Socg.vol. 63, no. 2, pp. 103-117, 1964.

56



I Capitulo 2. Cozedura de materiais ceramicos: Psocgsnvencional e por micro-ondas

[124] Y. Igbal and W. E. Lee, “Fired Porcelain Mistructures Revisited,J. Am. Ceram. Sqc.
vol. 82, pp. 3584-3590, 1999.

[125] W. E. Lee, G. P. Souza, C. J. McConville, Tarvornpanich, and Y. Igbal, “Mullite
formation in clays and clay-derived vitreous cei@syiiJ. Eur. Ceram. Sogcvol. 28, no. 2,
pp. 465-471, 2008.

[126] L. Zhang and H. Dong, “China Hour - Porcelaitory,” China International Television
Corporation, 2018.

57






I Capitulo 3. Modelacéo e simulagdo computacional

3. Modelacéo e simulacdo computacional

Neste capitulo sdo apresentadas em primeiro lggasedidas experimentais incidindo sobre
a permitividade complexa e sobre as propriedadesdgs da porcelana e do grés, tendo em vista
as diferentes fases do processo de manufaturagesecahacota e cozedura de vidrado. Estes
dados, Secgéo 3.1, sdo posteriormente utilizadosimulagdes numéricas com vista a percecao da
variagdo do campo eletromagnético e da temperatuiaterior da cavidade, Sec¢éo 3.2, quando
se altera, por exemplo, a forma do objeto de proviminando na Seccéo 3.2.2.5 com a simulacéo
da dinamica eletromagnética e térmica do forno derorondas protétipoNa Seccgdo 3.3 é

apresentada a andlise e discussao.

3.1. Dados Experimentais utilizados nas simulactes

Na Seccéo 3.1.1 € apresentado o estudo da pedad&icomplexa a frequéncia de 100 kHz
em funcdo da temperatura, desde a temperatura rammbéee 800 °C. Na Seccdo 3.1.2 séo
apresentados os estudos de permitividade complefkagaéncia de 2.8 GHz, a temperatura
ambiente. Na Seccao 3.1.3 sdo apresentadas aeganj@s térmicas desde a temperatura ambiente
até 280 °C. Os estudos referidos incidiram sobwersas amostras, entre as quais materiais
refratarios, pasta de porcelana humida, pasta d®lpoa secag(eenwarg, chacota, porcelana,

pasta de grés humida, pasta de grés seca e giés adz80 °C.

3.1.1. Propriedades dielétricas a baixa frequéncia

Para melhor compreender a interacdo da radiacdmrabgnética com os materiais a
processar, ndao tendo sido possivel efetuar medidabanda das micro-ondas em funcdo da
temperatura, foi estudada a permitividade comptrafuncdo da temperatura numa amostra de
SiC (pastilha retirada de uma placa de SiC) e nmmastra de porcelana, em chacota, permitindo
averiguar o potencial “absorvedor” destes mateeaifun¢cédo da temperatura para a frequéncia de
100 kHz. Nas Figuras 3.1 e 3.2 constam a consthelétrica e o fator de perdas para ambas as
amostras, chacota e SiC, sendo os resultados ajpediaativos do comportamento destes
materiais.
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Figura 3.1: Constante dielétrica em funcéo da Figura 3.2: Fator de perdas em funcéo da

temperatura para 100 kHz. Amostra: SiC e chacotaemperatura para 100 kHz. Amostra: SiC e chacota.

O fator de perdas tende a aumentar ligeiramentedida que aumenta a temperatura até
alcancar a temperatura critiCR)( a partir da qual ocorre um aumento abrupto tr ide perdas.
Para o SICT, situa-se em cerca de 400 °C. No caso da chaatdua-se a aproximadamente 600
°C. Resultados que n&o se apresentam mostranTgtende a aumentar com 0 aumento da
frequéncia. De acordo com [1], para a frequéncid,deGHz, a temperatura critica do SiC situa-se
entre 1050 °C e 1100 °C. A este aumento da absagd@nergia esta associado o fenomeno de
thermal runway[2,3] (instabilidade térmica). E um fenémeno gaendo for controlado leva a um
aumento abrupto da temperatura local, e se o cadpdor homogéneo leva a formacéo de pontos
quentes e consequente aumento de gradientes térmiconaterial. A existéncia de gradientes
térmicos resulta em tens6es no material que or@mnaeformacdes e um elevado risco de se
formarem fissuras. E de salientar que os parametfasores que originam este fenémeno so os
mesmos que proporcionam um aquecimento rapido,eepqssibilitam o uso da tecnologia de
micro-ondas para processar materiais [2,4—7]. Espstos, intrinsecos a natureza da radiacdo de
micro-ondas e aos materiais, devem ser controldeloso do razodvel para que esta tecnologia de
aguecimento seja viavel no processamento de miatdtiéd ainda a salientar que a dependéncia da
frequéncia leva a que ndo seja possivel aqueces tod materiais recorrendo a uma Unica

frequéncia [2,8-10].

3.1.2. Propriedades dielétricas em micro-ondas

Utilizando o método das pequenas perturbagdesri{besa Seccdo 9.6.) foram realizadas
medidas das propriedades dielétricas a temperatobéente e a frequéncia de cerca de 2,8 GHz,
nao s6 ao SiC e a chacota, mas a varios dos nistatibzados neste trabalho. Estes incluem
diversos materiais refratarioCerachem BlanketFirebricks JM Kapyrok GR1600e, em

particular, pasta com a formulagéo da porcelanaezde (apresentando alguma humidade), pasta
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seca, chacota e porcelémm vidrado.
Os resultados estdo expostos na Tabela 3.1. Btee @destacam-se o carboneto de silicio, a

pasta de porcelana humida e a pasta de grés h(pelda,perdas dielétricas mais elevadas.

Tabela 3.1:Permitividade complexa a temperatura ambientéegaéncia de 2,8 GHz de uma série de

amostras.
Propriedades dielétricas Propriedades dielétricas
(amostras a processar) (amostras de alvenaria)
Amostra | ¢ | & | tgs Amostra e | & | tgs
Pasta,© | 11,32 1,22 | 0,108 sic’ 11,31 0,77 | 0,068

Pastaseca | 4,06 0,438 0,108 | | JM 26 Jugo-c[11] | 2,17 —
Chacota 3,17 0,111 0,035 Kapyrok240

Biscoito 4,79 0,118 0,025 1600 °c [12]
Promasil[13]

4 —

Grésy, | 1002 | 164 0.16 b 186| 0028 | 0015
GréSseo | 3,71 | 035 | 0,094] [ Gorachoniss
Grés 411 | 0152| 0,037 haos-c[14] | 20|

Promaligth
Anel ETH | 3,24 0,078 0,024 1,61 0,021 0,013
| | 320j00c>c [15]

Como se pode constatar apos a perda de agua, guesedana quer 0 grés possuem valores
de perda dielétrica mais baixos, verificando-secawo da porcelana que, quer o fator de perdas,
quer a constante dielétrica diminuem, da pastaodeefana humida até a chacota, aumentando
ligeiramente para a porcelana cozida e néo vidfbidaoito). No caso do grés, o fator de perdas
apresenta uma tendéncia decrescente, desde alpagtss humida até ao grés cozido. A constante
dielétrica no grés cozido aumenta, apresentado alor velativamente proximo ao da porcelana
cozida (biscoito).

! A palavra porcelana por vezes pode surgir assacguasta, em verde, ou relativa a um qualqueriaate
resultante da cozedura de um objeto com a formoldgdpasta da porcelana; porém, se ndo foi cozido a
temperaturas superiores a 1300 °C, permitindo umaadiensificacéo e vitrificagcdo, este produto aindla é
propriamente porcelana. No entanto, por uma questisimplificacdo, € adotada a palap@rcelana
sempre que se referir uma amostra com a formulbgs® da porcelana.

2 Quando apo6s a designacédo da amostra surgir aHesignifica que a amostra estudada apresentava uma
humidade préxima daquela que a peca possui antds ale secador. Seco(a) diz respeito as amostras
mencionadas anteriormente e que foram secas no flétrico a temperatura de 110 °C durante 12 h;
posteriormente arrefecidas num exsicador, antesedlir a permitividade complexa.

® Na literatura encontram-se valores bastante disp&re acordo com [16], a 20 °C e a frequéncia,d8 2
GHz,¢ =30 e¢ =11. De acordo com [8], & frequéncia de 2,45 GHz enaperatura de 200 °€, =
105 e¢’ = 110. Em [1], utilizando o método das pequenas pertiibs foram medidas as propriedades
dielétricas do SiC entre 25 °C e 1800 °C, e enBe3Hz e 3,8 GHz. A temperatura ambiente e & frecjaé
de 2,2 GHz, o SiC apresenfa~6 e¢ ~0,4. A 700 °Ce’ ~6,2 e¢' ~0,25 e a 1500 °G' ~8 e¢’ ~1,5.
Realizando um ajuste aos dados experimentais dedfifica-se que a temperatura critica do SiCigm s
entre 1050 °C e 1100 °C para a frequéncia de 1,4, Gttnentado bruscamente até= 7 a 1800 °C. Em
[30], & temperatura de 22 ¥ = 12,2 es’ = 1,7,a 695 °C: = 26,7 es’ = 28.

61



I Capitulo 3. Modelacéo e simulagdo computacional

Relativamente aos materiais de alvenaria constatae® num namero significativo de
amostras nao foi possivel medir o fator de perdasparticular naquelas que apresentam uma
densidade menor. Uma vez que o método das peqgpertagbacdes tem por base uma amostra de
referéncia, que neste caso foi o teflon, com asasudas referidas amostras e da referéncia
praticamente sobrepostas, coloca-se a hipotesgrseatarem, a temperatura ambiente e na
frequéncia de 2,8 GHz, perdas equivalentes asfidm teue segundo a literatura [16] varia entre
0,0003 e 0,0005, podendo apresentar valores inésrio sensibilidade do sistema de medida. Entre
estes materiais destaca-se o tijolo JM 26, umaguez as perdas neste material estimam-se que
aumentem significativamente com o aumento da teatyrey, como se mostra na Secc¢éo 4.1.1, de
forma indireta e empirica, ndo tendo sido um doterizés eleitos para a alvenaria do forno de
micro-ondas. Uma vez que nao se possui informagagrbpriedades dos materiais em fung¢éo da
temperatura para a frequéncia de trabalho, utdismum método indireto para aferir o potencial
“absorvedor”, ou a “transparéncia”, dos potencraeteriais a aplicar na alvenaria do forno de
micro-ondas. Os materiais de alvenaria selecionadbsazao para a sua escolha estdo patentes no

Capitulo 4.

3.1.3. Propriedades térmicas

Tendo em conta as diversas etapas do processaaténéoobtencdo do produto final, as
propriedades térmicas foram medidas desde a tetoperambiente até 280 °C utilizando o
equipamentddot Disk TPS 2500S Thermal Constants Analy$@t (ver Apéndice, Seccéo 9.7).
Na Figura 3.3 mostra-se a condutividade térmicaalar especifico de uma amostra de porcelana
em verde, P_humido, e dessa mesma amostra apogsemaware Na Figura 3.4 apresenta-se a
condutividade térmica e o calor especifico das &amgreenware chacota e biscoito, mostrando,
de uma forma indireta, as alteracbes (a um nivehité) que ocorrem na porcelana desde a
secagem até a segunda cozedura. Na Figura 3.pBeatadas as supracitadas propriedades para
uma amostra de grés em verde, G_humido, apresentdenhdos niveis de humidade, assim como
as propriedades térmicas da mesma apés secagestoGNa Figura 3.6 constam as medidas da
amostra cozida a 1180 °C, Gtéas medidas foram realizadas durante o agueciméntmuecer”,

e durante o arrefecimento, “a arrefecer”. Além aesamostras, também foram medidas as
propriedades térmicas de duas amostras de alveaat@anperatura ambiente, concretamente

Promaligthe Kapyrok

* A amostra “chacota” foi cozida no forno convenebmla Porcelanas da Costa Verde. As amostras
“biscoito” e “grés” foram cozidas no forno elétriemn atmosfera oxidante. Estas sdo as mesmas asnostra
gue foram analisadas em hamido, secas a 120 °@rno €létrico e, finalmente, cozidas a 1380 °C 8011
°C, respetivamente.
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Os valores estasumariadona Tabela 3.2, assim como os valatas fichas técnicas des
materiais [12,15]a temperaturas distin®. Verifica-se gue os valoreeterminados e os das fict
técnicas séo similaredma vez que o SiC possui aelevada condutividade térmica e as amo:
disponiveis umaspessura inferior a 1 cm, ndo foi possivel mesliprapriedades térmicas de

amostra com o equipamertiot Disk TPS 2500S

Tabela 3.2:Propriedades térmicas da alven a temperatura ambientaedidas com o sisterHot Disk e
segundo as fichas técnicas.

Amostra® Condutividade térmica (W/(m.K)) Calor especifico (MJ(m*.K))
Medido Ficha técnica Medido Ficha técnica
Promaligth320
[15] 0,037 +- 0,001 0,022}0 -c 0,23+ 0,03 0,29%00 -c
Kapﬁg]kz‘lo 0,0684 +-0,0001|  0,23}g0-c’ | 0,1574+ 0,000¢ | oo
al= 2s5- b))~
) x e —m—P_humido ) < 45l —m—P_humido
E . - o- Greenware "’E' ¥ —o— Greenware
= 20 X 401
Pl =
L ~ 354
E 15 8
b 5 3.0
L)) o) o o
E 1.0 % 254 — )
_'g ’ e = on heating
5 8=6:25-00= ©0-0-00-- ¢ :_Ou 2.0 — on cooling
2 o5 ; ; ; ; ; ‘ (&) . : | ‘ . )
[e] 0 50 100 150 200 250 300 0 50 100 150 200 250 300
U Temperatura (°C) Temperatura (°C)

Figura 3.3: Condutividade térmica) e calor especifico b) da pasta de porcdigmaide, P_humido, e da
pasta de porcelana segagenware

®> Nenhuma das fichas técnicas apresenta proprietéueisas a temperatura ambie

® E de salientar que o material estudado proveidatmp danificadas, que foram anteriormente utitisaghr
centena de ensaios de cozedura no forno de r-ondas. Assim, é espectavel que haja alguma difa
relativamente ao reportado nas fichas técnicas wamaque o material refratario retrai um pouco ewha
cozedura, retracdo essa essencialmente logaritmimio numero de cozeduras. Esta retracdo origina
maior densidade, e menos vazios, levando a umautividde térmica maior que a do material “nc, ndo
cozido.

" A referéncia,Kapyrok 230, apresenta uma condutividade térmica de 0,1(m.K) a 600 °( e de 0,24
W/(m.K) a 1000 °CRealizando um ajuste para esta referéncia encylart verifice-se que apresentara uma
condutividade térmica d&039 W(m.K) a temperatura ambiente.

63



I Capitulo 3. Modelagéo e simulagio computac

gy . b) 528 —a- chacom s
£ 0.704 /\~ Biscoito ef:E' 26 _Q_gi;ii)?tv;are —n
So06s] —— —— = 7 et
0604 aaquecer = mE T i
P TR o224 = _A
g 055] 2 arrefecer 8 ﬁ
L = 20 /j{, TR
@ 0.50 b P o o
B . 3 1.8
8 0454 @
£ 040 -W " G 181 i;"/";: s S
= © = a arrefecer
o35 ; ; : ; ; ‘ O 14 : : : : ; :
3 50 100 150 200 250 300 0 50 100 150 200 250 300
Temperatura (°C) Temperatura (°C)
Figura 3.4: Condutividade térmica) e calor especifico) lia pasta de porcelana <, greenware chacota e

biscoito.

De acordo com [16]o calorespecificoda porcelana, a 15 °C, é igual a 2,3 (m’.K).
Segundo [18], paraorcelana encontre-se valores entre 0,8 MJA) e 1, MJ/(n?.K), e para o
grés ronda 0,8 MJ/(hK). Quanto & condutividade térmi sdode esperar valores entl,2
W/(m.K) e 1,6 W/(m.K)para a porcelana, e enl,4 W/(m.K) e 4,7 W/(m.Kpara o grés.

—_
224 oy
e =chme] g Z=-G himido |
£ 20 X 404 ‘ -
S— ﬂE
=
= 184 a aquecer = e
~— e —— ] .9
8 1.6 a arrefecer =
£ 141 o 301
= "G_seco", apos o
8, 5 |perder a humidade 'g e u
o) § 2B b ==
BT 104 a perder a humidade
@ n
'E 0.8 D 20 a aquecer
2 5 i & ik
£ 98 T T aarrefecer,
c T T T T T ) 1.5 T T T T T )
=) 0 50 100 150 200 250 300 & 0 50 100 150 200 250 300
O
Temperatura (°C) Temperatura (°C)

Figura 3.5: Condutividade térmica) e calor especifico b) da pasta de grés har@dhyumido, durante o
aquecimento até 280 °C “a aquei e, durante o arrefecimento, controladapés perder a humideg, “a

arrefecer”.
a)= : . b)~22y

) < —a—Grés | )gg —a—Grés | "
S 1.8 o5 214
= E
; = 2.0+
< 1.6+ S
8 2 o)
£ 1144 Q 48/

o 17
g 112 8.
8 n 164
= 1.10 a aquecer @ a aquecer
=] — S 154 FEm—
= a arrefecer (—?3 1 a arrefecer
S 108 . . ; | ‘ . Q 14 ; ‘ ; ; ; ‘
I5) 0 50 100 150 200 250 300 0 50 100 150 200 250 300
Temperatura (°C) Temperatura (°C)

Figura 3.6: Condutividade térmica) e calor especifico b) da amostra desgcozia no forno elétrico a
1180 °C.
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Observando as figuras anteriores verifica-se q&e gais amostras de porcelana quer nas de
grés a perda de humidade é responsavel por umauigdo significativa da condutividade térmica
(k) e do calor especificoCf). Ha ainda a registar uma histerese térmica, vhdarde forma
genérica em todas as amostras, pois apresentamegiages térmicas ligeiramente diferentes,
consoante o material esta a aguecer ou a arreteaeando-se por vezes. N&o foi encontrada uma
explicacdo plausivel para esta observacdo, ndalsndo até que ponto a dindmica térmica no
interior do forno € ou ndo responsavel por difessnge temperatura no interior da amostra que
justifiguem estes resultados. No caso de P_humideesultados podem ser justificados com a
humidade remanescente; porém, os testes foramnbastamorados e, ap6s alcancar 280 °C a
amostra tera perdido toda a humidade. A duracamddi;des desde a temperatura ambiente até a
temperatura maxima foi superior a 48 h. Outro famtdoso é a diminuicdo da condutividade
térmica da amostra P_humidgmeenwarecom o aumento da temperatura, verificando-se stopo
para as amostras chacota e biscoito. As amostrgsédeapresentam 0 mesmo comportamento.
Olhando apenas para o0 que ocorre com a condutevigachica a temperatura ambiente,(lg, no
que diz respeito a porcelana verifica-se que a ten@n verde apresentarkh~ 2 W/(m.K),
passando por ¥, ~ 0,7 W/(m.K) para a amostra segeeenware Kjamp ~ 0,37 W/(m.K) para a
amostra chacotada, culminando emuk| ~ 0,47 W/(m.K) na porcelana cozida a 1380 °C.
Relativamente ao grés verifica-se algo similar, @mmostra humida comkl, ~ 2 W/(m.K)
(igual & porcelana em verde)zah ~ 0,85 W/(m.K) apés secar e o produto acabadoO(2C3
apresentando k|, ~ 1,1 W/(m.K). Verifica-se uma diminui¢do na cotiddade térmica desde o
produto em verde, passando pela secagem e chamotagen um aumento na condutividade
térmica apOs se obter um produto acabado e witdfic Este aumento da condutividade térmica
pode estar associado ao fecho dos poros, sendochiges pela formacdo da fase vitrea para
temperaturas superiores a 1050 °C — 1100 °C (vegdBe2.6). No que concerne ao calor
especifico, a temperatura ambiente, apresenta emagricia continuamente decrescente, quer na
porcelana, quer no grés.

Quando se trata do processamento de materiais fo-ondas, ndo s6 é necessario
conhecer a dependéncia da permitividade complaxeacemperatura, mas também a dependéncia

das propriedades térmicas durante as diferentes fesprocessamento, secagem e cozeduras.
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3.2. Modelacéo e simulagcdo computacional
(COMSOL Multiphysics)

O processo de aquecimento utilizando uma fonteadmgdo de micro-ondas é geralmente
realizado através do acoplamento da fonte de @liaqum guia de onda (metalico), que por sua
vez esta acoplado a cavidade ou reator onde seliztio material a processar. Quando a cavidade
possui dimensdes tais que, a uma dada frequénpaita mais do que um modo de propagacéo, é
designada de cavidade multimodo. Caso se propageeasa um modo do campo elétrico é
designada por cavidade monomodo. A frequéncia senéncia dos diferentes modos é descrita

pela equacéo [16,19-21].

2 2 2
f = () + () + ) 6
ondem, n e p sdo numeros inteiros, representativos dos modpsagmgacado segundo as direcdes
X, y e z. Os parametrog, b e d sdo as dimensdes da cavidade segundo os xixoe z. ¢ é a
velocidade da luz no vazio.

Devido a reflexdo da radiacédo eletromagnéticgoaesdes da cavidade, e da radiacdo que é
refletida e refratada quando interage com o(s) nad(&is), sdo criadas ondas estacionarias no
interior da cavidade. Dada a natureza das ondasi@sérias vai existir um conjunto de maximos e
minimos de energia, mais especificamente areasltdeenergia e areas de baixa energia,
designadas na literatura plot e cold spots S&o estes maximos de energia que possibilitam o
aquecimento do material. S840 o campo elétrico 2fiemuacdo 2.6, sendo responséaveis pelo
aquecimento ndo homogéneo deste. Como ja mencipeadcestas heterogeneidades intrinsecas
do campo eletromagnético que podem originar fisseraa deformacdo do material durante o
processo de aquecimento com micro-ondas. De forevéta estes problemas relacionados com a
natureza das ondas eletromagnéticas, as micro-atelgam ser introduzidas na cavidade de
maneira a que o padrdo construtivo das ondas eséaEs seja dinAmico e se propague de uma
forma aleatéria, no espaco e no tempo. Isto podeeatizado utilizando um método que reflita ou
deflita parte da radiacdo, trazendo algum dinami&amtificial” ao padrdo de maximos e minimos
[22].

Embora seja manifesta a importancia dos diversasingEros e das propriedades
anteriormente mencionados, a forma como a radiggimicro-ondas € absorvida pelo meio
material como um todo e a forma como o campo efetgmético no interior de uma cavidade é
disposto e como € influenciado séo, a partida, aderidos. Para colmatar esta lacuna, nesta
seccdo sao apresentadas simulagdes computacidiliaindo osoftwareCOMSOL Multiphysics

[23], ilustrando o efeito que alguns parametrosothizem na distribuicdo do campo elétrico no

66



I Capitulo 3. Modelacéo e simulagdo computacional

interior da cavidade, concretamente na posi¢cdoni@smos e minimos de energia no meio

material. Esses pardmetros sao:

. Constante dielétrica;
. Fator de perdas;
. Colocacdo do guia de onda ou polarizacdo da orelaoelagnética,

relativa a cavidade;

. Posi¢céo e numero de pegas;

. Formato das pecas;

. Dimenséao da cavidade;

. Volume efetivo da carga;

. Frequéncia do gerador de micro-ondas.

3.2.1. Modelo computacional

A propagacao de uma onda eletromagnética, a idiemagm um meio material, assim como
0 padrdo de interferéncias que se forma numa adjda conduzido através da formulacédo que
relaciona a densidade de corrente criada por unpeagétrico (oscilante no tempo) com a
formacdo do campo magnético (lei de Ampere) e caanepo magnético oscilatorio na origem da
formacdo do campo elétrico (lei de Faraday). Esfimsas conhecidas equacdes de Maxwell, que
mostram a ortogonalidade entre o campo elétricocangpo magnético da onda eletromagnética
[16,20,21,24]. Para a formulagdo completa do proalé necessario especificar as condi¢bes de
fronteira nas interfaces dos dominios ou meiogje@m dominio um objeto representativo de um
material [16]. Para mais detalhe, e uma vez questea utilizar uma ferramenta computacional
comercial, ver [21].

Antes de se apresentarem os resultados das sireslagéalizada uma descricdo sumaria do
modelo computacional e das definicbes usadas gaedem cada parte: a cavidade, o(s) guia(s)
de onda, e os materiais que se encontram no inticavidade como entidades distintas e com
fronteiras bem definidas. Qualquer material, arsvia, 0 material a processar (porcelana ou grés),
o SiC, e o ar no interior do guia de onda e nadealgé séo assim designados por dominios. Estes
dominios encontram-se interligados através de ¢oedide fronteira de continuidade. As paredes
metalicas, fronteiras que ndo apresentam contidajdpodem numa primeira aproximagado ser
consideradas como refletoras perfeitas, refletandadiacéo sem perda de poténcia.

Na Figura 3.7 apresenta-se uma amostra no intdegauma cavidade com dimensdes da
ordem das dezenas de cm, a qual esta acopladoiameganda. Assim como a cavidade, o guia de

onda é definido como uma cavidade oca, retangalaraso em estudo, que pode transportar dois
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tipos de ondagletromagnétics: ondas magnéticas transversdisafsversalMagnetic waves-
TM) ou ondas elétricasansversaisTransversal Electric waves TE).E através da excitagio
“porta”, fronteira oposta aquela que liga o guia de ondavdad, queé introduzida a radiacao
micro-ondas. Nesta porta é definida a poténcia, o tippata (retangular, cilindri, coaxial) ou a
equacao de propagacdo da ond: ou TM, e a polarizacdo da radiacdo eletromagnética
exemplo da Figura 3.3 porta é piametrizada por uma onda polarizagpiee se propaga ao lon

do guia de ondaegundo o modo T, .

,--/-/""""""'E;;idade

(350x 350 x 180) mm

z

Figura 3.7: Modelo computacional do forno de mi-ondas constituido por uma cavidade, guia de or
amostra.

O guia de onda utilizado ¢ WR-340, com dimensfetandard86,36 mm x 43,18 m [16].
A largura do guia de onda foi escolhida para minémas perdas a frequéncia de trak no modo
TE;, modoque transporta a onda eletromagra com menos perda& frequéncia de corineste
guia de onda é de 1,74 GHrque significa que uma onda € propagavel (sem peigasicativas)
na gama de frequéncias enl,25; e 1,8%, ou seja, entre 2,2 GHz e 3,3 GHz. Abaixo
frequéncia de corteenhuma onda se propaga num gui onda comaquelas dimensdes. P
frequéncias elevadas, outros modos de propa além do modo Tk sdo possiveis, mas cc
perdas de poténcia.

Quer o guia de ondguera cavidade estéo preenchidos com ar, gema=1.

Para todos os modelos foi adotada uma memesh) tetraédricacumprindc o critério de
Nyquist [21] de pelo menos dois elemer da malhapor comprimento de onc Por forma a

cumprir este critéripara cada domio, foi introduzido um valoméximo dos elementos imalha

utilizando a expressds, =

. O indiceD é representativo de um dado dominio. NS, é
6f |ephp

igual a 0,02 m. Num matericom as propriedades da chacetar 3,17, S, = 0,012 m, e num
material como o SiG’'=11,31, S = 0,006 m.
Uma vez que elementos anisotropicos podem origegsauitados menos precisos, apee a

malhaapresentar elementos com tamanhos bastante rezoéakrarar-se teses para aferir a sua
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qualidadeg. Para elementccom dimenséao tetraédrica a qualidadarddh: pode tomar valores
entre 0 e 1. Sq for superiora 0,1 a qualidade da malh&o devera afetar a solu¢do. A qualid

7233V

da malhaé dada pela expressiq = ondeV é ovolume, e h, (com x

(h{+h§+h§+hﬁ+h§+h§)3/2’
variando de 1 a 8ao os comprimentosas arestas do tetraedro [28].qualidade da malha ¢
modelo em estudo apreseetamentos com um fator de qualidade superior a Na Figura 3.8
apresenta-se o mapa (2dy) fator de qualidac da malha avaliadoum plano centr, intersetando
a alturaa meio, cong variandc entre 0,45 e 0,89. Uma malha com fator de qualidade superi
ao apresentado acarreta tempos de simulagéo s@seUma vez que a média q € igual a 0,66,
a malha utilizada é tida como suficiente, emboistax elementos com ungualidadeproxima de
0,1. Na Figura 318 apresen-se o histograma da qualidade da malbamodelo como um to

(volumétrico).

a) Surface: Element quality (Skewness) b)0.9
e ‘ﬁtﬁﬁf‘f; 1 o
3 w
-~ - 0.9 s 07
. /T<} 0.8 © 0.6
_— o S i RN 0.7 s 05
y S i S, R \ % los €
! -i » o . \ 05 2 04
| b P R Y ' 03
o N0 Sl L ANEY 0.4 0.2
el G !
4 L y .
v 7% ™ 0.2 O_wamwmmmmmmn ‘ “l |ﬂn‘“hh
- 0.1
i 4 B~ : 0.4 0.6 0.8
0 Element quality (Skewness)

Figura 3.8: Qualidade danalhapara o modelo apresentado na Figura&.Mapa 2[ deq hum plano a
meio do modelo. b) Histograma q (volumétrico). Namero total de element52634(, volume da malha:
0.023 r; g minimo: 0,16y médio: 0,66 maximo: 0,89.

Nas secgOes seguintedo abordados diversos casos de estuaie se apresentam als
dos parametros que influenciam diretameo padrdo do campo eletromagnético interior de

uma cavidade vazia,em cavidadecom pecas ceramicas no seu interior.

3.2.1.1. Dependénciadas dimensde da cavidade

A Figura 3.9 mostrao efeito que a alteracdo uma das dimensdes da cavic pode
originar nadistribuicdo do campo elétricA cavidade esta vaziatem a dimensao d350 mm
segundo a coordenag& de350 mm segundy. A altura,h, fez-se varimentre 120 mm e :0 mm,
apresentando-ses resultados correspondenteestes dois caso®©s dominios que definem
espagos vazios, 1380 estes cavidade e guia de ondzstéo preenchidos por ar, cujas propried
foram definidasatravés da biblioteca de propriedaddos materiais dCOMSOL. As imagens

foram obtidas num plangue corta o forno a meia altt
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Cavidade com 350 x 35022C mm de aresta. Cavidade com 350 x 350180 mm de aresta.
|E| = 1x18 V/m. |E| = 2,5x16V/m.

Figura 3.9: Distribuicdo do campo elétrico no interior duas cavidadesom diferentes alturas alimentada
por um magnetrdao com urpaténcia nominal de 1000 W. Cavidade sem ¢ e considerando aequéncia
igual € 2,46 GHz. a) h=120 mm. b) h=180 mm.

Neste conjunto de imagens veri-se que a distribuicdo dacalizagdo dos pontos quer,
maximos e minimos do campo elét, apresentam uma dinamica bastante significativadqée
varia ligeiramente a altuida cavidade. Variacdes da ordem 10 mmséao suficientes para que
padréo eletromagnéticee alter. Os pontos quentes ndo gd@riam em ndmero posicdo como
também em intensidadBarah=180 mm est&e perante uma situacdo de quase ressol, onde
se podenobservar 9 pontos quentes distribis quase simetricamem®e interior decavidade. De
h=120 mm par&=180 mm a intensidade do canelétrico mais que duplica.

E de salientar, quguando se apresera distribuicio espacial do campo eléi, ndo se esta
a ter em consideragdo os minimos oimaximos de intensidade uma vez que a energia atia
pelo material é proporcionab quadrado do campo elétl, Equacao 2.6As figuras representam

maodulo do campo elétrico.

3.2.1.2. Dependéncia @ volume efetivo das pec:

As imagens naFigura 3.10 mostram o efeito da alteracdo dwume de uma amostra
cilindrica sobrea distribuicdo o campo eletromagnético, apresentand@-sasos de estudo. A
variacdo volumétrica da ordem e 10% a 15%Uma vez que o estudo é comparativo, 0
volume das pecas ndo é apresentAs dimensdes da cavidade sdo iguais as da F3.9a), ou
seja350 x 350 x 120 mm. Apenas difere no facto « uma amostra no séunterior e, assim, estas
simulacdes podem seomparavei as da Figura 3.9, mostrande-o efeito de ter ou ndo ul
amostra no interior da cavidz.

O corpo de prova considerado tem as propriedadesatata (Tabela 3., e a frequéncia de
trabalho do magnetréo € igual a 2,46 GHz. Da mdemaa que anteriormente, para os domil
que definem os espacos vazios (ar) foi utilizadbiblioteca de propriedades csoftware A
poténcia nominal aplicadade 1000 W
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V=0,85X,. |E| = 2,2x1HV/m. V=0,95X,. |E| = 2,8 x1OV/m. V=V,. |E| = 1,4 x1OV/m.
Figura 3.10: Distribuicdo do campo elétrico no interior de uragidade, alimentada por um magnetrdao, em
funcdo do volume da carga=2,09 es'=0,0028. Frequéncia=2,46 GHz.

Com a adi¢do de um corpo no interior da cavidademh-se uma alteracdo da distribuicdo
dos pontos quentes, verificando-se que estes madan® volume do corpo, que neste caso ronda
10% - 15% de variacdo de volume, dentro dos valdeesetracdo da porcelana, Figura 5.22,
Seccdo 5.2.5.

3.2.1.3. Dependéncia do formato das pecas

Se o corpo cilindrico for substituido por um coeralelepipédico verifica-se, uma vez
mais, uma alteracdo na distribuicdo dos méximosimmus do campo elétrico, 0 mesmo
acontecendo quando o corpo paralelepipédico € co22® °© e 45 °, Figura 3.11.

x10*

x10*
1.2

1.2
1 1
0.8 0.8
0.6 0.6
0.4 0.4

0.2 0.2

0 0

. Amostra paralelepipédica Amostra paralelepipédica
Amostra paral%lep|ped|ca rodgda 22 5pop rogada 45f P
|E[ = 1,2 x10V/m. IE| = 1,2 x16V/m. IE| = 1,2 X16V/m.

Figura 3.11: Distribuicdo do campo elétrico no interior de uragidade em funcdo da forma da carga, a
frequéncia de 2,46 GHz.

3.2.2. Desenho da cavidade do forno protétipo para o

processamento de materiais — forno 6M
Verificando a influéncia de cada parametro na focmao o campo elétrico se distribui na

cavidade, realizaram-se simula¢gdes onde se altepolaridade do guia de onda, a posi¢ao relativa
onde o guia de onda € acoplado a cavidade, a fieguéo gerador, e as propriedades dielétricas
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dos materiais no interior do forno. Entre os digsrsnodeloc desenhadc adotou-se o que se
apresenta na Figura 3,1t2ndo sid utilizado na construgcdo do forno de m-ondas de bancada
onde foram realizados emsaios dcozedura de porcelana (Capitulo 5) e de grés (@ag}. As
especificidades do forno estdo referidas no Cap#ubnde também se apresentam alguns er
preliminares que explicam a razdo do seu deserntus anateriais que foram escolhidos pa
isolamento térmicoO forno em caus€ alimentado po magnetdes, tendo em visuma
distribuicAo maishomogénea o campo no interior da cavidadem particular ncconjunto de
amostras (pecas).

Nas imagens danodel¢, Figura 3.12, pode-se obsenaralvenaria do forr, material
refratario e SiCa posicao dosuias de onda e a distribuicdo das amostras dois caso de estudo,
9 e 12 chavena€ada guia de onda é “alimeno” com uma poténcia nominal de 1000 E de
salientar que poténcia nomirl dos magnetrées empregues, Capitulode €00 W. A menos que
seja mencionadespecificamen, nunca estdo todos “ligados”. Deafcar que alguns guias
onda estao rodados 90°, apresentandopolarizacadartogonal ao guia de onda vizir e ao guia
de onda frontal, caso sguias 1 e 2 e dos guias 5. O guia de onda 6 esta posicionado na fr
do guia de onda Bpresentado unpolarizacdo ortogonal aeslDesta forma séo reduzidos efe

destrutivos e, principalmenta inje¢do da radiacdo no guia de onda frokighra3.12b).

Porta/frente |
do forno

Figura 3.12: Desenho do modelo utilizado para a construcédo mfde micr-ondas protétip de bancada.
Cavidade de dimensdes internas 42 x 39 x 2°. Os guias de onda encontranregresentados a a nas
Figuras a), b) e cEstdo numerzas, de 1 a 6, na figura central. Na Figuramontrar-se 9 chavenas
distribuida pelo volume (til do forno. a Figura €) apresenta-se a placa de(8i&€zul) sobre a qual est12
chéavenas.

Realizou-se também estudo da qualidade da malha para este m tida como suficiente,

uma vez que apresenta um veg meédio de 0,64 minimo 0,17 & maximo 0,8..
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3.2.2.1. Dependéncia da posicao do guia de onda

Embora o modelo protétipo possua 6 geradores,naglastdes apresentadas nesta seccao
dizem respeito a situacdes onde apenas 1 magrsetréiocontra ativo. Na Figura 3.13a) apenas o
magnetrdo 1 estd ativo (ligado). Na Figura 3.13®nas o magnetrdo 2 esta ativo. Na Figura
3.13b) apenas o magnetrdo 3 esté ativo, e assessuamente. Para uma melhor visualizagdo da

zona de interesse (cavidade e chavenas) os gu@wddoram removidos das figuras.

x10*
18

16
14
12
S

0.8
0.6
04

0.2

0

Guia de onda 1 ativo. Guia de onda 2 ativo. Guia de onda 3 ativo.
|E| = 2,5x16V/m. |E| = 1,8 x104 V/m. |E| = 3,0x16V/m.

q P R N T .. N 5
Guia de onda 4 ativo. Guia de onda 5 ativo. Guia de onda 6 ativo.
|E| = 4,0x16 V/m. |E| = 3,0 x16V/m. |E] = 1,5 x16Vv/m.

Figura 3.13: Influéncia da posigao/polarizagdo na distribuigaa@ampo elétrico no interior de uma cavidade
com carga no seu interior e, alimentada por apemaagnetrdo. Frequéncia de 2,46 GHz. Para evidemcia
zona de interesse, 0s guias de onda nao estagenfados.

Das figuras anteriores verifica-se que, dependeéodguia de onda que se encontra ativo, ou
seja, dependendo da posi¢do do guia de onda estaivte a cavidade e as amostras, a posicao e o

namero de maximos de energia criados podem sdficigivamente diferentes.

3.2.2.2.Dependéncia da posicao e do numero de pecas

As imagens da Figura 3.14 mostram as simulacOémsndar a posicao de 4 pecas no interior
do forno e, na Figura 3.15 o efeito do nimero dmpeapresentando-se simulacbes para 9 e 12

pecas, podendo serem comparadas com a Figura 3.14.
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|E| = 6,0x16V/m. |E| = 7,0 x1bV/m

Figura 3.14: Influéncia da posicdo das pecas na distribuicacadapo elétrico no interior de uma cavidade
carregada com 4 pecas e alimentada por 6 magne@éeg s =2,09 es '=0,0028. Frequéncia=2,46 GHz.

b)  Numero de pecas: 12

x10°

|E| = 4,5 x16V/m |E| = 8,0 x1OV/m

Figura 3.15: Influéncia do nimero de pecas na distribuicdoatopo elétrico no interior de uma cavidade
alimentada por 6 magnetrdes. Carga,09 es '=0,0028. Frequéncia=2,46 GHz.

Até a0 momento apenas se apresentaram casos e glieraram algumas propriedades de
forma, isto é, apenas se interveio em aspetosi@dgrao material, tendo-se mantido contantes as
suas propriedades intrinsecas. Destas simulactesrvabse que a posicdo e o numero, e a
intensidade dos pontos quentes sao influenciadosgtes parametros, sendo essa influéncia mais
notdéria em alguns dos casos analisados. Além d&gt@es externos, sabe-se que os parametros
intrinsecos ao material e a radiacdo de micro-qrist@sé, a constante dielétrica, o fator de perdas
e a frequéncia da radiacdo eletromagnética sadoaspriciais. Sao propriedades basilares para o
aguecimento dos materiais quando se utiliza radidedmicro-ondas (Equacao 2.6). Os pontos que

se seguem referem os efeitos que estas proprietiadew®bre a distribuicdo do campo elétrico.

3.2.2.3. Dependéncia da frequéncia

Uma vez que existe uma incerteza associada a freiguée trabalho do magnetrdo, que
pode ser da ordem de 0,4% [26], foram realizadasilagbes para aferir o impacto que esta

variacdo pode ter no padrdo eletromagnético. Assimma vez que a frequéncia nominal dos
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magnetrdes instalados no forno protétipo é de 2,801 GHz, cada modelo foi avaliado para 3
frequéncias (2,45 GHz, 2,46 GHz e 2,47 GHz).

A distribuicdo do campo elétrico para as referiffaguéncias ilustra-se na Figura 3.16,
tendo-se considerado a cavidade do modelo da Figda com 12 chavenas coar2,09 e
£"=0,0028, verificando-se uma variabilidade signifiGana distribuicdo do campo elétrico para as
3 frequéncias estudadas. Face a frequéncia celatralagnetrdo, uma variacdo na frequéncia da

ordem de 0,4% é suficiente para que a cozedurmjooo-ondas seja diferente.

a) 2,45 GHz C) 2,47 GHz

|E| = 3,5x16V/m |E| = 8 x1bV/m |E| = 3,5 x1HV/m
Figura 3.16: Distribuicdo do campo elétrico no interior do foprotétipo com carga de 12 pecas2,09 e
£"=0,0028. Frequéncias de estudo a) 2,45 GHz; b)@Hbe c) 2,47 GHz.

3.2.2.4. Dependéncia das propriedades dielétricas

O conjunto de imagens apresentadas nas Figurag 3118 mostra o efeito da variacdo da
constante dielétrica e do fator de perdas sobreampo elétrico no interior da cavidade,
respetivamente.

Na Figuras 3.17 apresentam-se casos de estudoem fator de perdas dielétricas, foi
mantido constante, igual a 0,0028, tendo-se varmdmnstante dielétrica,, esta tomando os
seguintes valores: a) 2,09; b) 2,20; ¢) 5,0 e ¢).20

De forma equivalente, na Figura 3.18, apresentacases de estudo em que a constante
dielétrica,’, foi mantido constante, igual a 2,09, tendo-séadar o fator de perdas dielétricas,
este tomando os seguintes valores: a) 0,1; b)d),5,0 e d) 20,0. Uma vez que a constante
dielétrica da Figura 3.17 a) € 2,09, esta pode@@parada com os resultados de simulacao que se
mostram na Figura 3.18. Neste caso, onde a coestéeletrica é igual a 2,09, verifica-se que
apenas quando as perdas sdo superiores a 0,1ceauem alteragdes na distribuicdo do campo

elétrico, ocorrendo uma reducéo da sua intensidade.
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4 4

J T x10 3 T 5><10
X i = 4

0 1 2 61 b T e ——

Figura 3.17: Influéncia da constante dielétrica na distribuid@aacampo elétrico no interior de uma cavid
carregada com 12 pecas e alimentada por 6 magseRém todas as amostras foi assu £ '=0,0028.
Frequéncia=2,46 GHz.

4 4

0 1 2 3 T e 0 =10
%10 , 3

o0z 04 06 08 1 1z 14t 0 2 4 6 <10

Figura 3.18: Influéncia do fator de perdas na distribuicdo dmpa elétrico no interior de uma cavide
carregada com 12 pecas e alimentada por 6 magse@asga core =2,09. ak '=0,002¢ b) £'=0,5; c)
£"=5,0 e d)"=20,0. Frequéncia=2,46 GHz.
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Das Figuras 3.17 e 3.18 verifica-se que os pontesit@s surgem em locais distintos nas
pecas, dependendo ndo s6 da constante dielétrcgam@iém do fator de perdas. Para valores da
constante dielétrica inferiores a 5 as pecas am@Eveum a dois pontos quentes, aumentando esse
nimero com o aumento da constante dielétrica. Pames do fator de perdas relativamente
baixos, a posi¢do dos pontos quentes no mateat Réietada, verificando-se uma reducédo na sua
intensidade com o aumento do fator de perdas & Paras'=20 a radiacio apenas penetra no
material alguns milimetros, comecando o materiapeesentar um comportamento metalico,
Seccao 2.5.4.1, refletindo a maior parte da radigg@& chega a sua superficie.

Como ja mencionado na nota de rodapé da Tabelal@.acordo com [8], & frequéncia de
2,45 GHz e a temperatura de 200 °C, o SiC apresert@5 es '=110. Se assim for, a 200 °C o
SiC apenas absorve a radiacdo de micro-ondas #isigeornando-se opaco/refletor para altas

temperatur&s

3.2.2.5. Evolugao da temperatura no interior do forno de
micro-ondas (simulacéao)
Nesta seccdo sdo apresentadas situacfes espeddiGuecimento/cozedura de 9 e 12
pecas no forno de micro-ondas protétipo, com aigordcédo apresentada nas Figuras 3.12d) (9
pecas) e 3.12f) (12 pecas), considerando as pdaglds da chacota, da alvenaria e do SiC,
apresentadas na Tabela 3.3. E de salientar odaatdo se estar a ter em consideragdo a evolugdo
destas propriedades com o aumento da temperatufeequéncia de trabalho do magnetrédo € de
2,46 GHz. Da mesma forma que anteriormente, pa@oognios que definem os espacos vazios

(ar) foi utilizada a biblioteca de propriedadessdfiware[23].

Tabela 3.3:Propriedades dos materiais/dominio simulados.

. Parametros
Material e | & |pkgm) |k WI(mK) | C,J(kg.K)
Sic 11,31] 0,770 | 3100 118 667
Chavenasipeca 3,17 | 0,111] 2400 0,24 1007
Promaligth [15] | 1,61 | 0,0214 320 0,022 1000
Kapyrok[12] | 1,71 | 001 | 240 0,23 1100

8 De salientar que se verificou, experimentalmente, o SiC absorve de forma bastante eficaz a Guolide
micro-ondas até atingir, a cor vermelho cereja rmetho cereja brilhante, a que corresponde a gama d
temperaturas entre 750 °C e 815 °C. Da observagperimental, a partir desta temperatura comeca a
apresentar caracteristicas condutoras, 0 que fatamdo num teste realizado num forno de micrasnd
doméstico adaptado, onde se observou a ocorréeciarab elétrico entre duas patelas de SiC que se
encontravam a 1 cm de distancia. A temperatura eartdyi a profundidade de penetracdo pode apresentar
valores da ordem de 10 cm ou de 2 cm, dependendmdale pureza do SiC [36].
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E de salientar que os resultados das simulacdeseyseguem (assim como os precede
sao representativos de uma deinada condic&do. Ou seja, representam espacialmenten dad
instante, a variacdo do campo elétrico no intediarcavidadt Uma vez que as propriedac
dielétricas podem variar significativamente comuasepa e a fase dos mates, os resultados
relatados nesta teseqgele foram baseados na literatura apenas poderadilseados comcum
guiag.

Nas Figuras 3.19 a 3.22 constam conjuntos de imagyeaes se realca a dinamica térnr
criada pela permuta entre os 6 magnetrtal como descrita no Capitulo Bstas imagens foram
obtidas num plano que corta o forno a altura d& lbas chavenas, apenas alguns mm acin
placa de SiC. Consequentemente, a placa de SiGunge representada nas imagens, assim
os guias de onda 1, 3, 4 e0bjs estdo em anos diferentes.

0 100 200 300 400 500 600 21 22 23 24 25 26
a) Distribuicdo do campo elétricoda temperaturao minuto 7,%

Temperatura maxima = 26 °C.

x10% x10°
0 02 04 06 08 1 1.2 0.5 1 15

b) Distribuicdo do campo elétricoda temperatura ao mir66,25
Temperatura maxima = 1500 °C.

Figura 3.19: Evolucao temporal daistribuicdo do campo elétrico e dmpa da temperatura no interior
forno protétipo carregadocom 9 chavenas. Forno alimentado por 6 geradases, @m uma frequénc
nominal de 2,46 GHz.

°® Uma vez que n&o é conhecida a dependéncia daseutages intrinsecas dos materiais que se enco
no interior do forno protétipo desde a temperaturdiente até 1400 °(numa tentativa ¢ obter resultados
de simulacdo mais fidedignoa, permitividade complexa, o calor especifico, adatimidade térmica e
densidade do SiC que esta tabelad{35] foram utilizadas, mas sem sucesso. Nao se alcangagaultado:
fidedignos, ou que ndo apresentassem erros ddaridade ou outros.

Uma vez que a data destas simulacdes nao tinhanolsidios dados experimentais da condutividadeit¢ér
e do calor especifico, utilizarase os valores das fichas técnicas e outras faNtesaso do SiC, adot-se
um valor médio deliversas fontes, entre as qu[1,31-35].
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x10°
0 i) 2 3 30 40 50 60

a) Mapa do campo elétrico e térmico ao minuto 1Temperatura maxima = 70

x10*
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 200 400 600 800

b) Mapa do campo elétrico e térmico ao minuto 41TZsnperatura maxima = 950

x10%

0 02 04 06 08 1 12 0.5 1 15
¢) Mapa do campo elétrico e térmico ao minuto 6@ngeratura maxima = 1450

Figura 3.20: Distribuicdodo campo elétrico da temperatura no interior do forno protétipo pobésio com
12 pecasForno alimentado por 6 gerad¢, cada untom uma frequéncia nominal de z GHz.

Da andlise da Figura 3.19 verif-se que nos primeiros 7,5 min a peca 9 € a quea
temperatura mais elevadegrca d 26 °C Relativamente ao campo elétrico, ao minuto 7s
pecas nas posicdes 1, 2 e 8 deviam ser trés das g@q uma temperatura proxima da chave
porém, tal ndo se verifica. Analisandocampo elétrico, e as pecas dea zona com uma
temperatura mais elevaddeverd situar-se algo lateralizado, a esquerda das [; porém,
analisando o mapa térmico nédo € o que se verdizana de temperatura mais elevada -se na
parte central. Isto dewwe ao facto de a resposta tica apresentar um atraso tempi
relativamente as alteragdes no campo elé[27]. Além disso, é de reter que as amostras esté
contacto direto com a placa de SiC, estando a eeceddor desta por conducdo, conveccs
radiacdo, assim como das pecas na vizinhancappweccédo e radiacdo. A dindmica térmica |
um aquecimeto convencional ja é complexa; quando se tratarolesessamento por mi-ondas a
complexidade é amplificada devido ao aquecimentetalicom a radiacdo “fria” das mi-ondas,

verificandose um atraso entre as alteracdes eletromagnétigamieas Um estudo equivalente,
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com 12 pecas, apresers@ana Figura 3.20. Esta foi a configuracdo bastiizada para os ensai
realizados no forno prototipo quando se traballwoa porcelana, Capitulos 4 ¢

Assim como observado na Figt3.19, na Figura 3.20 também\aifica quea metodologia
implementada potencia uma dindmica significativno padrdo eletromagnético ,

consequentemente&rmico, com 0s eventos térmicos desfasads eletromagnétics.

Antes de se apresentar e analisar a evolugitemperatua em fungdo do tem em pontos
estratégicogpara as simulagcdecom 12 pecas, importa realcar qussiem como nos fornc
convencionais, onde sdilizam termopares medindo a teratura da atmosfel relativamente
préximos das pecas a cozer, tambno forno protétipo foi usado um termop Num dado
momento chegaram a adtilizados dois, Seccédo 4.2.1. E, comferido anteriormen, € premente
realizar a medidaadtemperatura na peca, pois esta“fonte” de calor, libertando calor pare
atmosfera. Aacontrario do que se observa num forno convencinmum forno de micr-ondas o
termopar medsempre uma temperatura inferior a temperatura ga Assim, além do termop
instalou-se um pirbmetraue esta constantemente a medir a temperaturaseadeauma pe
especifica.

Na Figura 3.2Japreseni-se um esquema da distribuicdo de 12 peghse a placa de S
onde além destas s®stramras posi¢cdes dos sensores de temperatilimmdos ni forno protétipo,
concretamente o termoparo pirometro (ver Capitulo 4 para mais detalfNa Figura 3.21
apresenta-sa informagao necesséria  entender os graficos e a analise que se fara déls.

(Termopar tipo S)

Placa de SiC
———

(Pirometro)
Figura 3.21: Distribuigdo de 12 chavenas sobre a placa de Bi€ltand-seainda a posigao do termopar
local onde o pirdmetro esta a medir a temper no forno protétip.

Na Figura 3.22apresenta-se as curvas de temperatura simulaélasuperficie da face
interior dabase de cada pe (face vista de cima), incluind®m curva da temperatura que, per:
este cenario, seria medida pelo term (Figura 3.21). A curvale temperaturamedida pelo

pirdmetroé representada pela curva na peca 2, uma vezrpstaqueesta a medir a temperat.
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Temperatura (°C)

Tempo (min)

Figura 3.22: Simulagao da temperatura no interior das pecagperficie. A temperatura do termopar &
avaliada onde se encontra a ponta do mesmo no fioondtipo de bancada, Capitulo 4.

Das Figuras 3.19, 3.20 e 3.22 resulta que o ageetim&o € homogéneo, apresentando
diferencas de temperatura da ordem de 200 °C peasmde estudo em que se encontram 9 pecas
no interior do forno, e de cerca de 250 °C no a#s@studo com 12 pecgas. A peca situada na
posicéo 2, por baixo do pirometro, é a que aprasemémperatura mais elevada no final das duas
simulagBes. Quando se encontram 12 pecas comrébuligio representada na Figura 3.21, a
temperatura no termopar é a temperatura mais bleibentre todas as zonas de interesse, sendo de
apenas 800 °C quando a temperatura nas pec¢as ragisigs, 10 e 11, € de aproximadamente
1230 °C e 1120 °C, respetivamente.

3.3. Analise e discussao

Foram propostos diversos métodos na procura darom#acdo da distribuicdo da energia
eletromagnética no interior de fornos, tendo corbetivo obter produtos sem defeitos, criados
devidos a ndo homogeneidade natural da radiacamict®-ondas. Tais métodos incluiram a
introducdo de pratos/bases rotativas e de espali®de a variacdo da frequéncia da radiacéo,
recorrendo a TWTs JFravelling Wave TubeflL0,19]. Entre os diversos métodos encontram-se
alguns que consistem na alteracdo das dimensogsidode onda, na deslocacdo de uma das
paredes da cavidade, alterando assim a posicaanéxisnos e minimos, ou na introducdo de
multiplas fontes de micro-ondas funcionando sinanoente [22,28]. Ao distribuir geradores de
micro-ondas ao longo das paredes do forno, emedifies locais e com diferentes polarizacoes,
além de se minimizarem potenciais efeitos criadel® pguecimento exacerbado, criado pelos
pontos quentes, este método apresenta ainda ageantde se conseguir elevar a poténcia no

interior do forno recorrendo a multiplos magnetréedaixa poténcia ao invés de utilizar um Unico
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magnetrdo de elevada poténcia. Adicionalmente, éefigir que o custo de um magnetrdo de
elevada poténcia é maior que a soma dos custodrdes \magnetrdes de poténcias mais baixas.
Assim como as frequéncias, as poténcias estdorpaadas, encontrando-se geradores que operam
a frequéncia de 2,45 GHz com as seguintes poténoiaiais: 750 W, 900 W, 1 kW, 2 kW, 3
kW, 6 kW, 10 kW e 15 kW. Quanto aos geradores qoeramn a frequéncia de 915 MHz,
encontram-se magnetrées com poténcias de 5 KWW3®® kW, 75 kW e 100 kW [29].

Neste capitulo analisaram-se os principios fisip@sgovernam o aguecimento de um meio
material com recurso a radiacdo de micro-ondasiab & fortemente dependente das propriedades
intrinsecas dos materiais no interior do fornomale outros parametros externos tais como a
frequéncia da radiacdo, a posicdo e polaridadeudo dg onda, o nimero, a forma e a posicao
do(s) objeto(s) no interior do forno. Quanto a @i&ucia, variacbes da ordem de 0,4%, incerteza
associada ao fabrico do magnetrdo, sdo suficigrates que o padréo eletromagnético criado seja
diferente. A natureza intrinseca das ondas elefyoéatacas origina regides de aquecimento
desigual no material.

Segundo os resultados apresentados na TabelarBidavee que a temperatura ambiente e
para frequéncias proximas das de trabalho (~2,5 @bklmateriais porcelanicos sao relativamente
transparentes as micro-ondas. O SiC apresentaesalerperda dielétrica 7 vezes superiores aos da
chacota, biscoito e grés cozido. A pasta de paregi@mida e a pasta de grés humida apresentam
perdas 2,8 e 4,7 vezes superiores a respetivasstas. O SiC, a pasta de porcelana humida e a
pasta de grés humida séo relativamente bons albeoegeda radiagdo de micro-ondas uma vez que
apresentame’’>10°. Embora a porcelana e o grés, especialmente aotehasejam maus
absorvedores de radiacdo de micro-ondas a temeranbiente, experimentalmente verificou-se
que aquecem de forma mais efetiva com o aumentierdperatura, ou seja, apds atingirem a
temperatura critical,. Para baixas frequéncias, em particular 100 K zitua-se entre 600 °C
para a chacota e 400 °C para o SiC, com tendérazienantar com o aumento da frequéncia.

Foram realizadas diversas simulacfes do campoomiagnético e da distribuicdo de
temperatura dentro de cavidades de micro-ondasepéeader melhor o processo de aquecimento.
Destas simulagfes, e dos testes experimentaisnprates, foi retirada informacéo util para a
construcdo e operacdo do forno de micro-ondas mudid que é apresentado e analisado no
Capitulo 4.

E de salientar que toda a seccdo de simulacio résegpativa de um estudo bastante
particular, que, como se ird mostrar mais a frené® representa a realidade em toda a sua
amplitude. Nestes estudos experimentais (Capithlondstra-se que ndo sO estes resultados

computacionais ndo representam a realidade, compeg@s mais proximas do termopar sdo as que
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estiveram a uma temperatura superior, com a pesgn@o uma, se ndo aquela, das que esteve
sujeita a uma temperatura inferior.

Uma vez que as propriedades dos materiais variam &otemperatura, com especial
relevancia para a constante dielétrica e o fatopetelas, & medida que o material aquece a
distribuicdo espacial do campo e a sua intensigade variar, como se mostrou aqui e em [27],
trabalho desenvolvido no ambito do proj&seenwave(Capitulo 7). Consequentemente, para
desenvolver um modelo que descreva e preveja adaoemte a realidade é de extrema
importancia conhecer as diversas caracteristicasmdterial a processar, em particular a
permitividade complexa, incluindo a sua dependémcimn a temperatura, sendo a taxa de
aquecimento e a forma como aquece fortemente deptndelas. Ndo s6 das propriedades dos
materiais a processar, mas também dos da alve(afi@tario e SiC). Para além destas
propriedades, as funcbes que controlam o forno rdewer exaustivamente replicadas
computacionalmente por forma a se obterem resutadis fidedignos e proximos da realidade.
As funcdes que foram criadas moftware (COMSOL para simular o ligar e desligar dos
magnetrbes, o nimero de magnetrbes que estao dtivaste um dado intervalo de tempo e numa
dada gama de temperaturas (ver descricdo mais poriz&da no Capitulo 4), ndo reproduzem, na
sua plenitude, o codigo implementado no forno pimddde bancada. Em simulagdes que ndo estéo
aqui apresentadas observou-se que a troca da f@i¢dDFF entre portas € suficiente para alterar
o historico ou evolugéo térmica no interior do farn

Com a metodologia adotada neste trabalho € possivitolar a poténcia introduzida no
forno de micro-ondas de uma forma discreta, alcawauma poténcia nominal total de
aproximadamente 6000 W, possibilitando a cozedur@processamento de diversos materiais, e

obtendo produtos de qualidade equivalente a didosbde forma convencional.
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4, Forno de micro-ondas protétipo

Como mencionado anteriormente, o desenvolvimentfodw aqui descrito baseou-se
sobretudo nos conhecimentos adquiridos atravésidadgactes apresentadas no Capitulo 3. Os
conhecimentos adquiridos através de ensaios indildd absorcdo/transparéncia da radiacdo de
micro-ondas dos diversos materiais que serdo atbosd#este capitulo também contribuiram para o
desenvolvimento do forno. Antes da descricdo daqutionento adotado para a cozedura de
porcelana e grés, e do proprio forno prototipo, ag@resentados e discutidos os testes preliminares
realizados num forno multimodo adaptado para tresaém continuo, durante véarias horas, com

um Unico magnetrdo com a poténcia nominal de 900 W.

4.1. Ensaios preliminares — porcelana como referéncia

Os ensaios preliminares foram realizados em pegashdcota processadas num forno de
micro-ondas doméstico com uma poténcia nominalo@e\8, sem recurso a outras fontes de calor
tais como 0 uso de materiais susceptores, e seamiataefratario. Como se mostra na Figura 4.1,

com consequéncias funestas devido a heterogeneidatiampo eletromagnético.

Figura 4.1: llustracao do efeito da heterogeneidade do cangimailagnético numa chavena chacotada.

Constata-se que existem zonas onde a peca chaamfida um aquecimento localizado,
marcadamente excessivo, com a formacéo de fasa viessas zonas. Esta dificuldade também se
verifica na cozedura ou no aquecimento de prodatmsentares nos fornos de micro-ondas
domeésticos, razdo pela qual possuem no seu inasjp@hadores metalicagifrers) [1], para que
0 campo criado no interior do forno ndo seja easiatAlternativamente, pode ser conferido
movimento ao objeto a ser processado através ddeusmn prato rotativo, sendo esse o sistema

adotado na abordagem experimental apresentadd eend@scrito na Secc¢éo 4.1.2.
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4.1.1. Absorcéo de micro-ondas pelos materiais refratarios

Antes da analise da cozedura de porcelana com -mictas, sdo abordados os materiais de
alvenaria a instalar no forno tendo em mente atmmsparéncia a radiacdo de micro-ondas,
avaliando também o desempenho desses materiaisisolaotes térmicos. Para tal, realizaram-se
medidas de “absorgdo/transparéncia” a radiagcéoict®+ondas de diferentes materiais refratarios
comerciais, tendo-se construido diversas caixaatéefas oypod’'s onde, no seu interior se coloca
a peca a cozer. A Figura 4.2 mostra a montagenriexgetal, na qual se observa uma peca em
verde sobre uma placa de SiC, que se encontragrmimde unpod onde também se pode ver um
termopar com uma bainha de platipara monitorizar a temperatura no interior da enapod

A temperatura no exterior gmd também foi monitorizada com recurso a um termapat
bainha de aluminfo Foram testados varios materiais refratarioseemsrquais trés tipos de tijolo
refratario [3], IM 23, JM 28 e IJM 30, placas réfrats comdRath[4], Kapyrok[5], Promasil[6] e
Promalight[7], e materiais tipo manta (materiais com elevikebabilidade) como dCeracheni8]

e aSaffil [9].

Também foi testado upond de tijolo JM 28, cujos blocos foram colados e estios com um
cimento-cola bastante usual na industria cerarficeam realizados ensaios com varios cimentos-
cola, tendo proporcionado resultados equivalentes.

A Figura 4.3 mostra as curvas da temperatura mediddp termopar que se encontra no
interior dos pod's para varios materiais refratarios. Apenas seesgmtam as curvas de
aguecimento até alcancar a temperatura maxima.adiald 4.1 constam as temperaturas medidas
por este termopar no final do ciclo, assim comonagidas pelo termopar exterior e o0 tempo até
alcancar a temperatura maxima no interior do resppod

Antes dos ensaios no forno de micro-ondagyaits foram submetidos a um aquecimento
prévio, a 400 °C, para eliminar qualquer humidade gudesse existir, bem como quaisquer

eventuais volateis.

' Sempre que se utilize um termopar num forno deavadas este tem que ser blindado metalicamente e
ligado a massa do forno, ndo s6 para protegernoof@r, como para evitar leituras incorretas devilas
interferéncia do campo eletromagnético. Uma vez apitgemperaturas medidas séo elevadas, foi utlizad
uma bainha de platina.

> Uma vez que o termopar exterior ndo esta expostanaeraturas elevadas, uma bainha de aluminio é
suficiente para proteger o termopar, evitando regtuincorretas devida