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Resumo

Este trabalho analisou os dados obtidos a partir de ensaios a flexdo em um lote de 40 corpos de provas de placas ceramicos,
preparados da mesma forma de acordo com a norma brasileira de ensaios NBR 13818:1997. Os dados de resisténcia a flexdo
obtidos nos testes, na forma de curvas tensao versus flexdo, foram avaliados estatisticamente. Andlises estatisticas detalhadas
mostraram dois subgrupos diferentes de comportamento mecéanico apresentado pelos corpos de prova cerdmicos testados. A
analise fractografica de amostras representativas destes dois grupos indicaram diferencas morfologicas relevantes nas fraturas
obtidas destas amostras durante o ensaio. Essas diferengas puderam ser associadas com o comportamento mecéanico apresentados
pelas amostras analisadas.

Palavras-chave: placa ceramica, resisténcia mecanica, fractografia.

Abstract

This study analyzed data obtained from bending tests of a batch of 40 samples of ceramic tiles, identically prepared in according
to the Brazilian test standard NBR 13818: 1997. The Flexural or bending strength data obtained from the tests, in the form of
stress vs. deflection curve, were statistically evaluated. Detailed statistical analysis showed two different subgroups of mechanical
behavior exhibited by the ceramic samples tested. The fractographic analysis of representative samples from these two groups
showed significant morphological differences in the fracture of these samples obtained during test. These differences could be

associated with the mechanical behavior exhibited by analyzed samples.

Keywords: ceramic plate, mechanical strength, fractography.

INTRODUCAO

Apesar da amplitude de tipos e possibilidades de uso,
0s materiais ceramicos possuem uma limitada capacidade
de deformagao plastica na maioria das suas aplicagdes. Esta
caracteristica mecanica torna estes materiais particularmente
sensiveis a presenca de descontinuidades internas, cuja
distribui¢do, tamanho ¢ geometria desta forma acabam
determinando aresisténcia final do material. Devido ao carater
probabilistico desta dependéncia, o fisico sueco Wallodi
Weibull desenvolveu um tratamento estatistico publicado
em seu classico artigo “Statistical Theory of The Strength
of Materials” [1] como forma de predizer o comportamento
a fratura de materiais que apresentem um comportamento
puramente elastico. A distribuicdo de Weibull vem sendo
empregada com sucesso na caracterizagdo da resisténcia
a fratura de materiais frageis [2] assim como na descri¢@o
do comportamento em fadiga de materiais metalicos, sendo
também empregada em analises de falhas [3].

Ensaios mecanicos para a caracterizagdo de materiais
estdo associados, em maior ou menor grau, a imprecisdes

no que diz respeito a obtengao dos valores das propriedades
mensuradas [4]. A sensibilidade dos materiais cerdmicos
a presenca de descontinuidades internas e a eventuais
heterogeneidades na aplicacdo dos esforcos mecanicos
[2] torna relevante o uso de ferramentas estatisticas para
a descri¢do dos resultados obtidos a partir de materiais
ceramicos testados mecanicamente. Tais ferramentas
permitem identificar resultados consistentes ou indicar, com
um determinado grau de precisdo estatistica, a existéncia de
diferencas entre os materiais, fabricantes, lotes ou amostras
a partir dos resultados obtidos. Entretanto esta avaliag@o
ndo indica qual ¢ a causa da diferenca entre os resultados
mensurados.

Por outro lado, a superficie gerada quando um material é
fraturado possui caracteristicas morfoldgicas especificas que
permitem empregar a descricdo topografica desta fratura na
compreensdo de como esta foi formada [5]. Esta avaliag@o
¢ feita através da fractografia, termo originado da unido das
palavras “fractus” (fratura) e “grapho” (tratamento descritivo,
desenho) do latim. Através da fractografia ¢ possivel inferir,
entre outras informacdes, por exemplo, o sistema de tensdes
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que produziu a fratura, o local onde a fratura foi iniciada, a
intensidade e a variagdo no carregamento mecanico aplicado
[6]. Objetiva-se, com isso, associar o0 mecanismo de fratura
presente com a historia de utilizacdo a qual o componente e/
ou estrutura foi submetido [5].

Neste trabalho foi utilizada a analise estatistica de Weibull
para avaliar a resisténcia mecanica de placas ceramicas
empregadas para revestimento. Um lote homogéneo de 40
amostras dessas placas foi testado através de ensaio de flex@o
a trés pontos e os valores de resisténcia mecanica e as curvas
tensdo versus flexao obtidos foram avaliados. A distribuigao
de Weibull conseguiu descrever satisfatoriamente os valores
daresisténciamecanicafinal dasplacas cerdmicastestadas[6].
Porém a evolugdo do processo de fratura das placas testadas
revelou a presenca de dois subgrupos de comportamentos,
cuja existéncia foi estatisticamente comprovada pela analise
da evolugao dos valores da carga suportada pelas placas em
niveis pré-estabelecidos de deformacdo antes da ruptura. A
analise fractografica apontou caracteristicas morfoldgicas
especificas para cada um dos dois subgrupos identificados
indicando um distinto comportamento nos ensaios, embora
pertencessem ao mesmo conjunto ¢ lote de amostras
ceramicas.

MATERIAIS E METODOS

Foram preparados 40 corpos de provas oriundos de
um mesmo lote e caixa de pisos ceramicos de fabricagdo
nacional com as seguintes caracteristicas técnicas: piso
semi-poroso esmaltado (tipo G), fabricado por prensagem
com faixa de absor¢do de agua de 6 a 10% (BIIb). Os pisos
apresentam alto nivel de resisténcia quimica para alcalis em
baixa concentracdo (LA) e pertencem a classe de resisténcia
a abrasdo superficial PEI (Porcelain Enamel Institute) 4,
indicado para uso residencial interno e externo assim como
a ambientes comerciais de trafego médio. As placas sdao
do padrdo de superficie extra (A), no qual 95% das placas
ndo apresentarem defeitos visiveis na distancia de at¢ 1 m.
Dimensodes nominais das pegas: 298 mm x 298 mm x 7,8 mm.

Os corpos de prova, ilustrados na Fig. 1a, foram cortados
com uma serra diamantada com lubrificacdo a agua no
comprimento de 298 mm; largura 148 mm e espessura 7,8
mm, conforme mostrado na Fig. 1b. Apds a operagdo de
corte, as amostras foram tratadas em uma estufa Inspebras®
[7], ilustrada na Fig. 2a, conforme norma de ensaios NBR
13818:1997 [8]. Apds concluido um ciclo de secagem a
110 °C durante 26 h, as amostras foram resfriadas até a
temperatura ambiente em um dessecador, para impedir o
retorno da umidade. Os ensaios foram realizados dentro de
um intervalo de uma hora apos a retirada das amostras do
dessecador para impedir a reabsor¢ao de umidade.

Os corpos de prova preparados foram testados em
flexdo a trés pontos em uma maquina universal de ensaios
eletromecanica ¢ microprocessada EMIC DL5000, Fig.
2b. Foi empregando o software Tesc 3.01 para o controle e
obtencdo dos dados oriundos dos ensaios.

As dimensdes do dispositivo de dobramento, pontos de

148 mm

B

G

B

298 mm

Figura 1: Corpos de prova empregados nos ensaios: a) aspecto
visual das amostras; b) dimensdes das amostras e posicionamento
dos 3 pontos (linhas) de aplicagdo de carga.

[Figure 1: Samples employed on tests: a) visual aspect of the
samples; b) sample dimensions and positioning of the three points
(lines) of load application.]

(b)

Figura 2: Equipamentos empregados: a) estufa de secagem; b)
maquina de testes universal (tragdo ¢ compressao).

[Figure 2: Employed equipments: a) drying oven, b) universal
testing machine (tension and compression).]
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apoio e posicionamento na maquina universal de ensaios
foram adotados em conformidade com a norma de ensaios
NBR 13818:1997 [8] e estdo ilustrados na Fig. 3a. A tensdo
de flex@o aplicada durante o ensaio de flexdo foi calculada
conforme a equag@o A, com base na forca registrada pela
célula de carga da maquina, mostrada na Fig. 3b.

3.FL
2.b.e?

MRF=

(A)

na qual MRF ¢ o médulo de resisténcia a flexdo, F' a forca
aplicada em Newton, L a distancia da barra de apoio em mm,
b a largura do corpo de prova ao longo da ruptura em ms e e
minima espessura do corpo de prova em mm.

As 40 amostras de pisos cerdmicos foram numeradas
de forma aleatoria e posteriormente divididas em 3 grupos.
O primeiro grupo (G1), composto por 3 corpos de prova,
foi empregado para fazer ajustes no procedimento de
realizag¢@o dos ensaios e na velocidade da maquina de teste.
O segundo grupo (G2), considerado o grupo principal, foi
composto por 34 corpos de provas que foram empregados

100 mm ! (a)

Figura 3: Montagem dos ensaios mecanicos: a) dimensdes da
amostra e dos pontos de apoio; b) posicionamento de uma amostra
ceramica no dispositivo de flexdo a trés pontos, neste caso o apoio
superior foi trocado para facilitar a visdo da amostra.

[Figure 3: Setup of the mechanical tests: a) dimensions of the
samples and the support points, b) positioning a ceramic sample in
the three-point device bending, in this case the upper support was
changed to facilitate sample view.]

para gerar os dados analisados neste trabalho. As ultimas
3 amostras, que compuseram o terceiro e ultimo grupo
(G3), foram submetidas a imersao total em agua por 30
min para verificar o grau de influéncia maxima da umidade
nos resultados.

A norma NBR 13818:1997 [8] exige uma taxa de
carregamento de 1+0,2 MPa/s, mas o teste com as trés
amostras do primeiro grupo (G1) mostrou que a adogdo
desta taxa limitaria a quantidade de pontos a serem
obtidos durante os testes. Além disso, os corpos de prova
apresentaram dois regimes de dependéncia entre a tensdo
medida em funcdo da flexdo induzida pela maquina, o
que exigiria a troca de velocidade do carregamento ao
longo dos testes. Devido a estas questdes, adotou-se uma
velocidade fixa de deslocamento do travessdo da maquina
igual a I mm/min. Esta pratica levou a obtencdo de uma
taxa de carregamento média de 0,231+0,01 MPa/s.

Os ensaios com as 34 amostras do segundo grupo (G2)
foram executados em uma Unica sequéncia ao longo de 2
h de trabalho com os mesmos dispositivos e parametros
de ensaio para evitar que modificagdes nas condi¢des do
ensaio gerassem resultados variaveis. Além disso, antes
do ensaio, cada amostra foi inspecionada visualmente para
detectar possiveis avarias ou fraturas que inviabilizassem
a representatividade dos resultados obtidos no seu teste.

Os resultados foram avaliados por meio de uma analise
exploratéria dos dados (AED) [9], especialmente focada
na detecg@o de valores atipicos. Esses valores, conhecidos
como outliers [10], quando ocorrem e possuem uma causa
identificavel, devem ser retirados do conjunto de dados, de
forma a ser obtida uma analise estatistica consistente com
os dados restantes. Neste trabalho a identificagdo de outliers
foi realizada pelo emprego de graficos Box-Plot (caixa de
bigodes) e pelo teste da razdo de Dixon [11]. O Box-Plot
¢ uma ferramenta grafica que permite visualizar outliers,
sua localizag@o, dispersdo e simetria independentemente da
forma da distribuicdo do conjunto de dados [12]. Ja o teste
da razdo de Dixon, que ¢ um teste muito empregado para
pequenas amostras, considera o grau de diferenca entre o
valor suspeito e o valor mais préoximo. No teste de Dixon,
outliers sdo identificados pela razdo Q. Para um determinado
nivel de significancia (p), comparam-se os valores criticos
tabelados por Dixon com o valor de Q obtido: se o valor de
Q for menor o valor ndo é outlier. Para amostras com mais
de 14 membros, a razdo de Dixon (Q) € calculada através da
equagao B:

Q=r,= B)

na qual x ¢ o valor da varidvel mensurada, resisténcia
mecanica (MPa) ou flexdo maxima (mm) da amostra
ceramica, ordenada do valor mais baixo (x,) até o valor mais
elevado (x ) do conjunto de 7 testes (n > 14).

Graficos de probabilidade acumulada, que servem de
base para verificar a distribui¢do normal dos dados foi outra
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forma de avaliacdo empregada neste trabalho para avaliar
os dados obtidos. A normalidade dos dados também foi
avaliada pelo parametro de Anderson-Darling (AD) e pelo
valor-P de distribui¢@o de probabilidade acumulada. Valores
elevados de AD e baixos resultados do valor-P indicam uma
distribui¢do ndo normal (gaussiana).

Particularmente, os resultados da resisténcia final das
placas ceramicas foram analisados pela distribuicdo de
Weibull por meio do software Minitab® 17.1.0, sendo
determinados os parametros da fungdo de probabilidade
de Weibull, representada pela equagdo C, pelo método de

Kaplan e Meier:
x-x\"
] ( ) ] ©
X0

na qual x, € o fator de escala, que € o valor caracteristico da
distribui¢do, que neste caso representa a resisténcia mecanica
tipica; m ¢ o parametro de forma da distribuicdo, mais
conhecido como coeficiente de Weibull; x € denominado
parametro de localizacdo, que ¢ o menor valor caracteristico
da variavel, no caso a resisténcia.

P(x)=1-exp

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados dos valores de resisténcia mecanica a
flexdo, calculados pela equacdo A, para as 34 amostras
do grupo G2 estdo sumarizados na Tabela I. Os valores
empregados para o teste de Dixon estdo mostrados na Tabela
II. Nos dados obtidos, nao foram detectados nenhum outlier,
nem pelo uso dos Box Plot, nem através do teste de Dixon,
dentro de um nivel de significancia de 5%. Isso indica que

Tabela I - Resultados obtidos apds ensaios com as amostras
ceramicas do grupo G2 (CP 4 ao 37).

[Table I - Results obtained after testing with the samples
from group G2 (Sample 4 to 37).]

Pt (?ﬁ’}éﬁ) I(:N) (KA’FQ)
778 129641 49816 16,60

872 145337 612,12 2039

6 80,8 134720 592,58 19,74

35 723 120453 533,97 17,79
36 83 138278 556,77 18,55
37 808 134722 52421 1747

os cuidados tomados na preparagdo, acondicionamento e
inspecdo das amostras e durante a execu¢do dos ensaios
conseguiram evitar a dispersdo de resultados obtidos até
este nivel de significancia. Desta forma, os dados obtidos
sdo suficientemente consistentes e susceptiveis para serem
analisados com maior precisao pela distribuicdo de Weibull
(equagdo C).

Utilizando os dados obtidos das 34 amostras testadas do
Grupo G2, foram obtidos os seguintes valores para os trés
parametros de Weibull: médulo m = 2,016; o fator de escala
X, = 2,981 e valor de posigdo, x, = 15,74. O gréfico da Fig.
4 ilustra a distribuicdo de dados obtida e o grafico da Fig.
5 ilustra as curvas tensdo versus flexao para as 34 amostras
analisadas pela distribuicdo de Weibull.

Apesar dos resultados obtidos da carga e flexdo maximas
no momento da fratura das amostras apresentarem um
comportamento normal e auséncia de outliers, as curvas
tensao x flexdo, obtidas ao longo dos testes, apresentam uma
nitida tendéncia de agrupamento em torno de duas regides,
como mostrado na Fig. 5. Nestes grupos, denominados
G2A e 2B, a diferenca ocorre nos valores apresentados de
resisténcia (tensdo) apresentada pelas placas cerdmicas para
um mesmo nivel de flexdo aplicado. Para analisar melhor
esta caracteristica, foram avaliados os valores de resisténcia
mecanica apresentados pelas placas ceramicas em niveis
de flexdo equidistantes ¢ homogeneamente distribuidas ao
longo dos ensaios.

AFig. 6 apresenta as distribuigdes acumuladas de resisténcia
em quatro niveis de flexdo: 0,60; 0,80; 1,00 e 1,20 mm. Os
maiores valores de Anderson-Darling obtidos para os niveis de
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Figura 4: Grafico da fung¢do de distribuicdo cumulativa (FDC)
Weibull para os dados obtidos.

[Figure 4: Graph of the Weibull cumulative distribution function
(CDF) for obtained data.]

Tabela II - Resultados obtidos apds ensaios com as amostras ceramicas do grupo de amostras G2 (CP 4 ao 37).
[Table II - Results obtained after testing with the samples from sample group G2 (Sample 4 to 37).]

Variavel N X, X, X, X ) X ) X, r,
o(MPa) 34 16,1 16,3 16,6 20,4 21,2 21,6 0,125
d(mm) 34 1,197 1,198 1,199 1,454 1,498 1,513 0,007
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Figura 5: Curvas de tensdo vs. flexdo obtidas a partir das 34

amostras do grupo G2.

[Figure 5: Curves of tension vs. bending obtained from the 34

samples of G2 group.]
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Figura 6: Distribui¢do de probabilidade do nivel de resisténcia
apresentada pelas 34 amostras do grupo G2 para 4 niveis de flexdo
e na fratura.

[Figure 6: Probability distribution of the strength displayed by 34
samples of group G2 for 4 levels of bending and on fracture.]

0,80 e 1,00 mm (0,907 e 0,968, respectivamente) indicam
que a dispersao dos valores de resisténcia nestes niveis de
flexdo ¢ maior do que a observada em fratura (AD=0,241).

Pelos dados obtidos, observou-se que as amostras 4, 27,
31 e 36 apresentaram valores de resisténcia pertencentes ao
grupo G2A, de menor resisténcia, em pelo ao menos trés
niveis de deformacao. Por outro lado, as amostras 6, 25 ¢
34 foram as mais representativas do grupo G2B pela mesma
razdo. A Fig. 7 apresenta o aspecto visual das amostras 4
(G2A) e 34 (G2B), a linha de fratura foi ressaltada para
demonstrar a diferenga de aspecto. A Fig. § apresenta a
comparagdo entre as geometrias das fraturas apresentadas
pelas placas mencionadas anteriormente (4, 27, 31 e 36 -
G2A e 6,25 ¢34 - G2B).

Observando as representagdes das trincas das placas
representativas do grupo G2A (menor resisténcia) e do
grupo G2B (maior resisténcia), pode-se notar que as trincas
das amostras do grupo G2A apresentam uma maior variagao

Figura 7: Aspecto da fratura final dos corpos de prova numeros 4 e
34, representativos dos grupos G2A e G2B, respectivamente.
[Figure 7: Final fracture aspect of the samples #4 and #34,
representative of groups G2A and G2B, respectively.]

04 27 31 36 06 25 34

Figura 8: Geometria das trincas apresentadas pelos corpos de
prova representativos dos grupos G2A (04, 27, 31 ¢ 36) ¢ G2B
(06, 25 ¢ 34).

[Figure 8: Crack geometries shown by representative samples of
G2A group (04, 27, 31 and 36) and G2B (06, 25 and 34).]

na sua linha de propagacao. Isso indica que dentro da placa,
uma maior ¢ mais intensa fonte de nucleacdo de trincas
estava presente, ja liberando energia elastica ao longo
do ensaio de dobramento. Esta fonte pode ser associada
a incrustacdo de outros materiais, originados da matéria
prima, ou pode ter sido resultado de uma mé moagem,
mistura ou queima das placas cerdmicas. Uma avaliacdo em



E. S. Fonseca et al. / Ceramica 61 (2015) 303-308 308

lupa estereoscdpica revelou que as trincas das amostras do
grupo G2A apresentam-se mais recartilhadas do que as do
grupo G2B. Uma caracterizagdo detalhada provavelmente
indicaria a diferenca entre estas duas condi¢des, porém esta
caracterizacdo estd fora do escopo deste trabalho e devera
ser feita em um estudo posterior.

CONCLUSOES

Ensaios de flexdo a trés pontos com 34 corpos de
prova, em conformidade com a norma NBR 13818:1997,
porém com uma taxa de carregamento de 0,231 MPa/s,
apresentaram um comportamento em fratura bastante
similar. Analises estatisticas realizadas com os valores
obtidos de tensdo e flexdo maximos obtidos em fratura
indicam que estes valores apresentam um comportamento
estatisticamente representativo, sem a ocorréncia de outliers.
Porém, observando-se mais criteriosamente os dados
obtidos, representados pelas curvas tensdo versus flexdo,
pode-se perceber que as mesmas amostras apresentam dois
tipos de comportamento ao longo do ensaio, apresentando
valores de resisténcia mecanica, para um mesmo nivel
intermediario de flexdo, estatisticamente diferentes.
Analisando as superficies de fratura, pode-se perceber que
as amostras pertencentes ao grupo de menor resisténcia
apresentam formato mais irregular e recartilhado, indicando
um processo de evolucdo de danos diferente das amostras
do outro grupo. O tipo de comportamento observado
aponta o cuidado que se deve ter com o teste de materiais
ceramicos, pois resultados mecanicamente similares podem
estar associados a comportamentos diferentes, o que pode
ser verificado por uma analise mais detalhada dos dados
registrados ou das superficies de fratura obtidos.
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