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NOCITI, D. M. Obtencéo de rochas sintéticas a partir de residuos de vidro comercial e
po de granito. 2014. 120 f. Tese (Tese de doutorado em Engenharia Mecanica) — Faculdade
de Engenharia do Campus de Guaratingueta, Universidade Estadual Paulista, 2014.

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi a producéo e caracterizacdo microestrutural, mecénica e
fractografica de rochas sintéticas, obtidas por fabricagéo, a partir da mistura de residuos dos
pos de granito e vidro comercial. Esta pesquisa foi dividida em duas etapas. Na primeira
etapa, a meta foi determinar a composicéo a ser utilizada na mistura e a temperatura de
sinterizagdo que produzisse uma rocha sintética com maior resisténcia mecéanica e menor
consumo de energia. Nesta fase foram definidas duas composicoes para producdo das
amostras. aprimeiracom massa de 1/3 de po de granito, 1/3 de po de vidro ambar e 1/3 de po
de vidro transparente e uma segunda composi¢cdo, com 60% de p6 de granito, 30% de po de
vidro @mbar e 10% de pd de vidro transparente. Tais amostras foram sinterizadas em
temperaturas que variaram de 800°C a 1100°C, e com base nos resultados obtidos pelo ensaio
de flexdo de trés pontos, foi determinada para primeira composi¢éo, uma temperatura de
sinterizacdo de 850°C e para a segunda 1050°C. Na segunda etapa da pesquisa, aprofundou-se
os estudos com relacdo as rochas sintéticas obtidas, realizando-se medidas de rugosidade,
resisténcia a flexdo, tenacidade a fratura pelo método SEVNB (Single-edge V-notch Beam),
microdureza, molhabilidade e porosidade aparente. Além de difrac&o de raios X, microscopia
eletronica de varredura e analise termogravimétrica e calorimetria diferencial de varredura. Os
resultados obtidos nesta segunda etapa foram comparados com o granito comercial
“andorinha’ e mostraram que as rochas sintéticas obtidas so altamente promissoras e viaveis.
As rochas sintéticas produzidas a partir das duas composi ¢des, apresentam menores valores de
molhabilidade e porosidade e maiores valores de tensdo de ruptura a flexdo e microdureza,
guando comparados as amostras do granito “andorinha’. Comparando as rochas sintéticas
produzidas, a mais relevante, do ponto de vista comercial, foi a primeira (1/3 granito, 1/3
vidro &mbar e 1/3 vidro transparente), pois apresenta maior valor de resisténcia a flexéo e
menor valor de temperatura de sinterizacdo, 0 que representa um ganho econdmico

consideravel.

Palavras-chave: Vidro, granito, reciclagem, tenacidade a fratura pelo método SEVNB,
mol habilidade, rochas sintéticas.



NOCITI, D. M. Synthetic rocks produced from commercial glass waste and granite
powder. 2014. 120 f. Tese Thesis (Doctorate in Mechanical Engineering) — Faculdade de
Engenharia do Campus de Guaratingueta, Universidade Estadual Paulista, 2014.

ABSTRACT

This paper was intended to produce and characterize synthetic rocks in a
microstructural, mechanical and fractographic way. Such rocks were obtained from the
mixture of commercial glass waste and granite powder. This research was divided in two
steps: in thefirst one it was to determined the amount of materials used in the mixture and the
sintering temperature in order to produce synthetic rocks with higher mechanical strength and
lower energy consumption, while in the second the synthetic rocks were submited to some
tests, such as roughness measurement, flexural strength, fracture toughness by the SEVNB
method, hardness, wettability and apparent porosity. In this first step two compositions were
defined in order to produce the samples. The first composition contained 1/3 of granite
powder, 1/3 of ambar glass waste and 1/3 of transparent glass waste; the second one contained
60% of granite powder, 30% of ambar glass waste and 10% of transparent glass waste. It was
also determined the sintering temperature: 850°C for the first composition and 1050°C for the
second one. Other tests, such as. X-ray diffraction, scanning electron microscopy,
thermogravimetric analysis and differential scanning calorimetry were also performed. The
results of the experiments in the second step were compared to “andorinha’, an ordinary kind
of Brazilian gray granite and showed that synthetic rocks are very promising and viable.
Synthetic rocks presented lower wettability and porosity values and higher flexural strength
and hardness values, when compared to the samples of “andorinha’. It could be concluded
that the first composition was the most relevant from the commercia point of view (1/3 of
granite powder, 1/3 of ambar glass waste and 1/3 of transparent glass waste) for it presents
higher flexural strength value and lower sintiring temperature value. This represents a

considerable economic gain.

Keywords: glass, granite powder, fracture toughness, wettability, synthetic rocks.
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1INTRODUCAO

O setor da construcéo civil requer grande demanda de materiais cerémicos, como:
tijolos, lgotas, pisos ceramicos e azulgos. Destacam-se 0s materiais destinados ao
acabamento de superficie, pois sdo de grande valia no mercado mundial, tendo como
precursores as rochas ornamentais, por possuirem propriedades mecanicas e caracteristicas
estéticas de grande interesse comercial.

A necessidade por parte do mercado de novos produtos que apresentem propriedades
cada vez melhores, tem estimulado extraordinariamente a investigacéo focada na aplicagéo de
materiais com propriedades interessantes e de baixo custo (CADIOLI; BAITELO, 2009). Por
isso, varios estudos de reciclagem de materiais ceramicos vém sendo desenvolvidos, como:
adicdo de regeitos industriais em ceramicas vermelhas (NOCITI, 2011), cinética de
cristalizac&o de vitrocerdmicos obtidos a partir de residuos do setor siderdrgico (LUZA et d.,
2012), utilizagio de lama industrial proveniente do corte de marmore e granito (SEGADAES
et al., 2003), utilizagdo de escoria de cobre na fabricagéo de tijolos macigcos em solo-cimento
(NEM, 1995), utilizacdo de vidro em p6 em ceramica vermelha (PEREIRA FILHO, 2002),
rejeito de catalisador da industria petrolifera em produtos ceramicos (ACCHAR, 2009), entre
outros.

Com a conscientizagdo do ser humano sobre a importancia da preservacéo da natureza,
surge 0 uso de novas técnicas construtivas, que garantem menor impacto ambiental a partir da
utilizacdo dos rejeitos, tendo em vista que os rgeitos industriais séo problemas no mundo
todo.

A preocupagdo com a preservacdo do meio-ambiente, combinada com a fata de
algumas matérias-primas, esta impulsionando as pesquisas para reutilizacdo ou adicdo dos
rejeitos em processos industriais. Segundo Basegio (2001), a indUstria de materiais ceramicos
apresenta grande potencial para absorver os regeitos solidos industriais. Isto ocorre,
basicamente, em funcdo da heterogeneidade das matérias-primas utilizadas, geramente
argilosas. Em condigdes favoraveis de temperatura e concentracdo de reagentes, a argila
absorve e reage com 0s metais pesados e substancias organicas toxicas, reduzindo a toxidade
do material. Em muitos casos, a utilizacdo de rejeitos é dificultada pelas impurezas ou
contaminacfes incorporadas durante seu processamento. Por isso, h& preocupacdo de um
estudo prévio da utilizaggo ou adicéo de rejeitos em uma queima, pois podem, por exemplo,
se transformar ou liberar substéncias téxicas, tornando-se um risco para as pessoas envolvidas

No processo e ao meio ambiente (NOCITI, 2011).
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O Brasil possui uma variada producdo de substancias minerais, podendo-se destacar:
ferro, ouro, chumbo, prata, carvéo, agregados para a construcdo civil, gipsita e cassiterita. A
atividade de extragdo mineral esta intimamente relacionada com o meio ambiente, em virtude
do grande volume de materia que € extraido, causando grandes devastacOes, gerando
impactos ambientais significativos, caracterizado, principalmente, pelo grande volume de
rgeitos produzidos (CHAVES 2009).

Mata (1998) ja afirmava que a incorporacdo de vidro reciclado as matérias-primas
naturais tinha adquirido grande importancia no processo de fabricacdo, devido as questbes
ambientais e econémicas. Do ponto de vista ambiental, a adicdo de “cacos’(vidro para
reciclagem) permite uma consideravel reducdo na producdo de residuos solidos por
embal agens descartaveis e promove simultaneamente a reducdo das dificul dades na extracéo e
utilizacdo dos minerais que constituem as matérias-primas do vidro. Coelho (2000) explanou
em seu artigo que estava aumentando mundia mente o uso de vidro reciclado em substituicdo
amatéria-primamineral virgem em diversos tipos de vidro.

Segundo Assis (2006), o montante de vidro descartado (garrafas, vasilhames diversos,
vidros planos da construcéo civil, etc.) representa, em nivel mundial, algo em torno de 7,5%
em peso do total de lixo doméstico gerado e que os EUA consomem, em média, um volume
de embalagens de vidro superior a 30 kg/habitante/ano e, no Brasil, esses vaores sdo
estimados em 5,57 kg per capita por ano, o que, segundo ele, de uma forma gera, traduz em
milhares de toneladas de material vitreo diariamente rejeitados e acumulados como lixo.

De acordo com dados da Associacdo Brasileira de Empresas de Limpeza Publica e
Residuos Especiais, no periodo de 2008 a 2010, houve um crescimento consideravel na
geracdo de residuos sdlidos, devido ao crescimento populacional urbano, bem como, ao
aumento da renda per capta. Por exemplo em 2008 foram gerados 52.933.296 t/ano de
residuos; em 2009 foram 57.011.136 t/ano, 7,7% superior ao gerado em 2008 e 60.868.080
t/ano em 2010, 6,8% superior ao produzido em 2009. (ABRELPE, 2010)

Embora as pesguisas e 0s avangos técnicos sgjam constantes na diregdo de transformar e
reciclar vidros usados em produtos Uteis e de interesse comercial, pouco tem sido conseguido
na pratica adém da transformacdo dos vasilhames descartados em novos vasilhames de
gualidade igual ou inferior ou em fibras para uso como isolantes ou para preenchimentos
diversos. A manutencdo das caracteristicas originais de um vidro é sem duvida o gargalo da

reciclagem. A mistura de composicdes atera as caracteristicas fisicas do materia e,
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principalmente para os vidros coloridos, a variedade de padrdes gera tons indefinidos e ndo
reprodutiveis (MATA, 1998).

Segundo Mata (1998), € possivel reduzir o consumo de combustiveis na geracéo de
energia, minimizando os problemas de poluicdo ambiental. Para Assis (2006), o grande
atrativo na reciclagem do vidro recai na economia energética e de matéria prima para o
produtor. De uma forma geral, 55% dos custos de producdo véem da aquisicdo de matéria
prima, 30 % de mé&o de obra e 15% da energia. Cada quilograma de vidro reciclado, naforma
moida, substitui 6,6 quilogramas de areia e a refuséo de 1 tonelada consome em média 70%
menos energia do que a requerida para a fabricagdo inicial. Além do mais, vidros produzidos
com material reciclado reduzem a quantidade de emisséo de poluentes no ar em cerca de 20%
e ha égua naordem de 50% (MATA, 1998).

Segundo Souza (2013), os materiais vitroceramicos tém despertado grande interesse, nos
ultimos anos, nos meios cientifico e tecnolégico. Dados divulgados pelas estatisticas anuais,
painéis cientificos, volume de artigos publicados, trabalhos e patentes registradas, oferecendo
tecnologias viaveis com possibilidades de transferéncia ao setor produtivo, sdo indicadores
potenciais desses materiais com caracteristicas diferenciadas e em plena expansdo no
mercado. Por apresentar caracteristicas préprias, em geral, as vitroceramicas obtidas de
formulagdes de matérias-primas puras, tém como referéncia, caracteristicas de baixa dilatagdo
boas propriedades dielétricas e alta resisténcia mecanica. Ja, as vitroceramicas oriundas de
rochas basdlticas trazem caracteristicas de grande inércia quimica, boa condutividade el étrica,
ataresisténcia a abraséo e boa resisténcia mecanica (VICENTE-MINGARRO et al., 1993).

Segundo Silva (2005), a industria de beneficiamento de marmore e granito vem
despertando cada vez mais o interesse dos ambientalistas. Nas diversas etapas de produgdo
(nomeadamente, extracdo, corte, serragem e polimento dos blocos de pedra), as perdas podem
ser da ordem de 30 a 40%. E que em grande parte dos casos, hdo existe nenhuma preocupacéo
com o0 meio ambiente, sendo o rejeito jogado diretamente em lagoas e rios, sem nenhum
tratamento prévio, o que, apesar das lamas de serragem ndo serem consideradas residuo
perigoso (classe I), constitui um sério problema ambiental.

De acordo com Menezes (2007), em todo o mundo, milhdes de toneladas de residuos
inorgénicos sdo produzidos a cada dia nas atividades de mineracdo e beneficiamento mineral.
Tradicionalmente esses residuos sdo descartados em aterros e, muito comumente, sdo jogados
diretamente no meio ambiente, sem qualquer processo de tratamento ou imobilizagéo.
Todavia, aternativas de reciclagem devem ser investigadas e, sempre que possivel,

implementadas.
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1.1 JUSTIFICATIVAS

A motivacdo para o desenvolvimento deste trabalho foi a preocupacdo com o meio
ambiente, a falta de matéria prima, a importancia da reciclagem e a busca de um produto de
baixo custo com boas caracteristicas fisicas e mecanicas.

Os problemas sociais e ecolégicos necessitam de grande atencdo e todos os paises
devem buscar solugdes que impecam que catastrofes ambientais atinjam as nages. Neste
contexto, qualquer solucéo para a utilizacdo de um rejeito, sem davida alguma, € um grande
passo (NOCITI, 2011).

A engenharia é cada vez mais responsavel para garantir que os materiais de engenharia
ndo afetem adversamente o ambiente em gue todos vivem. A reciclagem é um modo eficaz de

l[imitar o impacto dos materiais sobre 0 meio ambiente.

1.2 OBJETIVO

O objetivo deste trabalho € demonstrar que os residuos provenientes da extracdo do
granito e da moagem de vidros comerciais podem ser reaproveitados na construgéo civil como
material cerdmico na producdo de pias, soleiras e revestimentos. Neste projeto ser&o
estudadas e produzidas rochas sintéticas obtidas a partir da mistura do residuo de granito e
vidro moido, que ap0s a etapa de sinterizacdo deverdo apresentar resisténcia mecanica
compativel para os processos de corte e polimento, tipico das“pedras’ de granito e marmore.

Dentre os pontos que qualificam esta pesquisa pode-se destacar: 0 uso de vidros com
cores variadas, ndo existe uma restri¢do no sentido da manutencéo das caracteristicas originais
do vidro; as amostras a serem obtidas por meio de processos tradicionais de conformacéo de
materiais ceramicos particulados — prensagem uniaxial e sinterizacdo em forno elétrico; toda
matéria-primaa ser utilizada é de fécil obtencéo; a sinterizagdo em baixa temperatura, visando
a economia de energia e um destino ecol ogicamente correto aos rejeitos. Enfim, este projeto

busca contribuir para o desenvolvimento sustentavel do setor.

1.3 METODOLOGIA

Para arealizac8o desta tese foram concluidas as seguintes metas.
a) Caracterizacdo das propriedades fisicas e quimicas das matérias-primas e das

ceramicas sinterizadas, realizando ensaios tais como: difratometria de raios X, andise



26

termogravimétrica (ATG), andlise de calorimetria de difracdo de varredura (DSC),
determinacéo da molhabilidade, variacdo dimensional, determinacdo da porosidade e
resisténcia a flexéo, tenacidade a fratura.

b) Quantificar a porcentagem do po de pedra, do po6 de vidro ambar e do vidro
transparente, para serem utilizados na pesquisa.

c) Comparar amostras obtidas das composicbes com as obtidas do granito

“Andorinha’, que hoje apresenta o0 melhor custo beneficio do mercado.

1.4 ESTRUTURA DO TEXTO

O texto € composto de cinco capitul os:

No primeiro capitulo tem-se a introducdo: contextualizacdo do problema, objetivo e
estrutura do texto.

No Capitulo 2, apresenta-se uma revisdo bibliogréfica abordando os temas como
ceramicas, granito e vidro.

Os ensaios realizados fazem parte do Capitulo 3. Os experimentos definidos para a
pesguisa compreendem a difratometria de raios X e andlises granulométrica e térmica nas
matérias primas. Além disso, ensaios de flexdo em trés pontos, difratometria de raios X,
método SEVNB para medida da tenacidade a fratura, porosidade, retracéo linear,
molhabilidade, andlise de MEV e EDS, microdureza, perda de massa e rugosimetria
realizadas nas amostras sinterizadas.

No Capitulo 4 sdo apresentados e analisados os resultados obtidos nos experimentos, ou
segja, uma analise critica dos resultados isolados de cada ensaio e depois uma andlise conjunta
dos resultados para uma maior compreensdo da utilizacéo dos rejeitos na fabricacdo de rochas
sintéticas.

O Capitulo 5 destina-se as consideractes finais onde se apresenta uma sintese das
principais andlises efetuadas e conclusdes obtidas no desenvolvimento da pesquisa, avaliando-
se 0 atendimento dos objetivos propostos.

No Capitulo 6 sdo sugeridos alguns trabalhos futuros, apontando estudos especificos
sobre adicdo de cores, fusdo em atas temperaturas acompanhados de recozimento, entre

outras sugestdes para continuidade desta pesquisa.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 CONTEXTUALIZACAO

A guestdo ambiental tem sido tema de debates em diversos eventos internacionais,
como as conferéncias da Organizacdo das Nagdes Unidas — ONU, ocorridas em Estocolmo
(1972), Thilisi (1977), Rio de Janeiro (1992), Thessaloniki (1997), Johannesburgo (2002). A
necessidade de revisar a relagdo homem-ambiente tem ganhando a atengdo dos governantes,
dainiciativa privada, da comunidade cientifica, da midia e da sociedade civil. (SULAIMAN,
2011).

Na década passada, os efeitos do aquecimento global e as previsdes pouco otimistas dos
cientistas trouxeram a tona o tema da sustentabilidade. Em todas as éreas, comegaram a surgir
produtos “verdes’ e soluces que agridem menos a natureza. O mundo, pouco a pouco,
COmecou a se conscientizar de que é preciso preservar o meio ambiente (ABRAVIDRO,
2013).

A definicdo mais aceita para desenvol vimento sustentavel € o desenvolvimento capaz de
suprir as necessidades da geragdo atual, sem comprometer a capacidade de atender as
necessidades das futuras geracdes. E o desenvolvimento que nd0 esgota 0S recursos para o
futuro.

Segundo Sgarbi et a (2008), os estudos sobre a sustentabilidade tém apresentado um
crescente interesse na comunidade académica, despertando ndo s o interesse dos estudiosos
da éarea socioambiental, mas também dos pesquisadores de temas como estratégia,
competicdo, gestdo, dentre outros.

A necessidade da criagdo de solugOes aternativas para a producéo tem mostrado o
desenvolvimento sustentavel como uma forma possivel de obter o equilibrio entre
crescimento econdmico, equidade social e ambiental. (SGARBI et. al. 2008).

O processo de reciclagem reduz a utilizagdo dos recursos naturais, economiza agua,
energia, gera trabalho e renda para milhares de pessoas, sgja no mercado formal ou informal
de trabalho. A reciclagem promove beneficios ambientais, sociais e econdmicos (FARIA,
2010).

Finalmente, se reconhece o prego de fatores como 0 meio ambiente, o impacto sobre
as comunidades e a longevidade dos funcionérios, o que pode significar uma visdo mais

ampla de sustentar alucratividade da empresa ao longo do tempo. (BACHA et. a., 2010).
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Os regjeitos industriais sdo atualmente motivos de preocupagcdo de ambientalistas,
politicos e da sociedade. Assim novas leis so elaboradas e aperfeigoadas, como o Projeto Lei
121/2003 que “Institui a Politica Nacional de Residuos Solidos, seus principios, objetivos e
instrumentos, e estabelece diretrizes e normas de ordem publica e interesse social para o0
gerenciamento dos diferentes tipos de residuos solidos’. A utilizagdo destes materiais para a
obtencdo de um produto apresenta, dentre outras, a vantagem de diminuir a quantidade de
rejeito a ser descartada na natureza, além de agregar valor a um residuo indesgjavel, e
possibilita também gerar novos empregos.(MOTHE FILHO et al., 2005 a)).

A construgdo civil encontrase hoje em posicio de destagque no quesito
desenvolvimento econdmico e social do Brasil, em contrapartida, também encontra-se
como grande gerador de impactos ambientais, modificando paisagens e aumentando, de
maneira assustadora, a geracao de residuos.( Portal Residuos Solidos acesso 01/05/2014).

O setor de Residuos Sdlidos da Construcéo Civil se depara com o grande desafio de
conciliar sua atividade produtiva e lucrativa com o desenvolvimento sustentavel consciente.
Neste sentido, a Lei 12.305/2010, também conhecida como Politica Naciona de Residuos
Solidos, regula o0 manegjo ambientalmente correto dos residuos solidos, implementa metas de
reducdo, reutilizagdo, reciclagem no intuito de reduzir a quantidade de residuos e rejeitos para
destinacdo final. (Portal Residuos Solidos acesso 01/05/2014).

Segundo Moura et al.(2002), a construcdo civil € o setor da atividade tecnoldgica que
consome grande volume de recursos naturais e parece ser 0 mais indicado para absorver os
residuos solidos.

Dois tipos de residuos que podem ser absorvidos pela construcdo civil sdo os
provenientes da extragdo e manipulagdo das rochas ornamentais e dos oriundos dos vidros
utilizados para embal agens de alimentos e bebidas. Ressaltando, que as sobras de vidros séo,
normalmente, recolhidos pela vidracaria e encaminhado as industrias de vidros para entrarem
como “caco” para producéo de novos vidros.

A producdo de rochas ornamentais, na maioria das empresas brasileiras, € feita a partir
da serragem em chapas de grandes blocos de pedra, em equipamentos chamados teares. Na
serragem, cerca de 25% a 30% do bloco s&o transformados em pd que é depositado nos patios
das empresas. No Brasil, a quantidade estimada da geracdo conjunta do residuo de corte de
marmore e granito é de 240.000 toneladas/ano, distribuidas principalmente entre Espirito
Santo, Bahia, Ceara, Paraiba.

Com a grande quantidade de residuo gerada e tentando contribuir para um maior

desenvolvimento sustentavel e um maior aproveitamento de residuos na construgéo civil,
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alguns pesguisadores ja estudam o residuo resultante do beneficiamento de rochas
ornamentais na producéo de argamassas ( CALMON et al., 1997), tijolos ceramicos (NEVES
et a., 1999), pecas ceramicas (LIMA FILHO et al., 1999) e concretos (GONCALVES, 2000).
Para que este residuo sgja utilizado é necesséria sua caracterizagdo fisica, quimica e
ambiental.

O vidro, aém de ndo ficar a margem dessa discussdo, também assume papel central
nela. 1sso porque ele € material 100% reciclavel, o que o torna um item Unico no universo da
construcdo civil. Por meio da reciclagem, ele pode ser utilizado infinitamente, sem perda de
qualidade, Abravidro (2013). Na Figura 1 é apresentada uma ilustracéo do ciclo de producéo
do vidro.

De acordo com Abravidro (2013) a reciclagem traz beneficios que vao muito além do
interior da fabrica. Sem a necessidade de extracdo e transporte de matéria-prima original,
como areia e barrilha, gera-se economia no consumo de energia (elétrica e combustivel) e
ainda se reduz a emisséo de CO,, devido a0 ndo-uso das maquinas necessérias para essas

tarefas. 1sso sem falar na economia das proprias matérias-primas.

Figura 1 — Ciclo de Producéo do vidro.
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Outra vantagem € a diminui¢cdo do volume de vidro que vai parar nos lixdes e aterros
sanité&rios, 0 que representa grande ganho ambiental, pois o material demora
aproximadamente 5 mil anos para se decompor. Com a implementacdo de redes de coleta,
também sdo criados novos postos de trabalho, um beneficio social. (ABRAVIDRO, 2013).

2.2 MATERIAIS CERAMICOS

Materiais ceramicos s80 materiais solidos inorganicos, ndo metalicos, constituidos por
elementos metalicos e ndo metalicos, por ligagbes principalmente idnicas e/ou covalentes,
desenvolvidas durante um tratamento térmico apropriado.

Recentemente foi desenvolvida uma nova geracdo desses materiais e 0 termo
“ceramica’ tomou um significado muito mais amplo. Em um grau ou outro, esses novos
materiais possuem um efeito consideravelmente drastico sobre a industria atual. O que
chamamos de “ceramica avancada’ ou “ceramica de engenharia’, geramente, sdo materiais
com maiores solicitagdes e obtidas a partir de matéria primamais pura (CALLISTER, 2008).

De acordo com a Associagdo Brasileira de Ceramica (ABCERAM - 2011) os materiais
ceramicos podem ser naturais e sintéticos.

O primeiro tipo engloba os materiais ceramicos encontrados na natureza como rochas,
oxidos, e 0 segundo tipo engloba os materiais industrializados como tijolos, concretos,
abrasivos, vidrados, isolantes dielétricos, vidros, refratarios, materiais magnéticos nao
metdlicos, etc. (VAN VLACK, 1984). As composi¢des podem ser a base de silicatos ou
materiais ceramicos a base de 6xidos ndo silicatos. Exemplo de materiais cerdmicos a base de
silicatos sdo: refratério de silica, refratério de argila, refratario de mulita, porcelana elétrica,
cimento portland. (SHACKELFORD, 2008)

Exemplos de materiais ceramicos a base de 0xidos ndo silicatos:. refratario de alumina,
alumina, magnésia, refratario de magnésia, refratario de periclasio, espinélio, titanato de
bario, toria, dioxido de urénio, etc. (SHACKELFORD, 2008). A Figura 2 mostra a
classificac@o dos materiais ceramicos com base na sua aplicacéo.

As propriedades dos materiais ceramicos sdo, geralmente, diferentes das propriedades
dos metais e polimeros e so consideradas, portanto, complementares, embora haja em alguns

casos, superposi¢cao de propriedades entre esses materiais.
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Figura 2 — Classificagdo dos materiais ceramicos com base na sua aplicagao.
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Fonte: Adaptado do Callister 2008.

A Figura 3 mostra o mapa de Ashby que indica o modulo de elasticidade em funcéo da
densidade dos materiais. Pode-se observar que os materiais ceramicos tém maior modulo de
elagticidade e densidade que os polimeros, menor densidade que as ligas metdicas, mas
maodulo de elasticidade similar as ligas. Materiais ceramicos, ligas e compdsitos tem algumas
propriedades que s&o similares e complementares.

Os materiais ceramicos cristalinos apresentam caracteristicas estruturais semelhantes as
dos metais, em escala atdbmica, onde 0s aomos constituintes assumem ordenacdo regular e
repetitiva de estrutura cristalina. As estruturas cristalinas dos materiais ceramicos séo mais
complexas do que dos metais. A analogia que se faz é que as estruturas ceramicas sao
constituidas de ions carregados €l etricamente ao invés de atomos das estruturas metalicas. Os
ions constituintes das estruturas cerdmicas séo formados por, no minimo, dois elementos. Por
exemplo, os silicatos cerdmicos (solo, rochas, argilas, etc.) sdo constituidos principal mente de

silicio e oxigénio em gue 0s aomos tém arranjo tetragdrico.



32

Figura 3 — Mapa de Ashby — Modulo de elasticidade em fungdo da densidade do material.
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Para cerdmicas a base de silicatos, cada &omo de silicio é envolvido por quatro &omos
de oxigénio situados no vértice de um tetraedro. As ligagdes interatbmicas Si-O sdo
covalentes, direcionais e relativamente fortes. Como o a&omo de oxigénio tem valéncia sais,
no tetraedro, ndo atinge a estabilidade eletrbnica visto que cada &omo de oxigénio
compartilha um elétron com o silicio. Portanto, cada um dos quatro aomos de oxigénio fica
com sete elétrons na camada de valéncia. Entdo ha uma carga -4 associada ao tetraedro
(Si04)™, considerada uma unidade bésica (& semelhanca da célula cubica ou hexagonal dos
metais) carregada negativamente.
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Ha duas formas dos &omos de oxigénio atingirem a estabilidade: (a) cada atomo de
oxigénio compartilhar um par de elétrons com um segundo atomo de silicio; (b) obter um
elétron de outros &omos metdicos configurando um fon (SiO,)™ e (meta)*. Na Figura 4

ilustram-se algumas estruturas de silicatos.
Figura 4 — Estruturas formadas por (SiO4)™: (a) tetraedro isolado; (b) estrutura Si,O;° onde

cada oxigénio de um tetraedro compartilha com um elétron de Si do outro tetraedro; (c)

estrutura Mg,SiO, onde cada fon Mg?* tém seis oxigénio vizinhos dos tetraedros.
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Fonte: Imagem de (SiO,) - Acesso 01de maio de 2014.

Quando os atomos se arranjarem de maneira regular e ordenada ter-se-ia uma estrutura
cristalina. Por exemplo, se a estrutura for tridimensional, em que cada &omo de oxigénio do
vértice de cada tetraedro compartilhe com tetraedro adjacente, resultaria no silicato
guimicamente mais simples, o didxido de silicio (SiO,), também chamado de silica.

Muitos materiais ceramicos podem ser obtidos com estrutura amorfa (ndo cristalina) por
técnicas e processamentos simples. Esses sdlidos ndo cristalinos sdo imperfeitos mas tém
direcBes com ato grau de aleatoriedade atdbmica que caracteriza o liquido. Tém composicao
guimica semel hantes as dos materiai s ceramicos cristalinos e sdo chamados vidros.

Na estrutura amorfa a ordem de curto alcance € mantida e a ordem de longo alcance é
perdida. A unidade bésica do vidro é o tetraedro (SiO,)*. Os vidros comuns sdo obtidos com
adicdo de CaO, NaO e outros 6xidos. Os cétions Ca’* e Na“ se aojam no reticulado
provocando alto grau de desordem, privilegiando a formac&o de estrutura amorfa.

Os vidros sdo frageis como 0s materiais ceramicos cristalinos, mas tém algumas
propriedades importantes, sob o ponto de vista de engenharia como: inércia quimica,

transparéncia, principalmente paraaluz visivel.
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2.2.1 Classificagdo dos materiais cer amicos

O setor ceramico é amplo e heterogéneo, o que induz a dividi-lo em segmentos em
funcdo de diversos fatores como matérias-primas, propriedades e éreas de utilizacdo. Dessa
forma, a Associacdo Brasileira de Cerdmica (ABCERAM - 2011) adota a seguinte
classificacéo: Ceramicavermelha; Materiais de revestimento (placas ceramicas); Ceramica
Branca; Materiais refratarios; |solantes térmicos; Fritas e corantes; e Vidro, Cimento e Cal,
gue, por suas particularidades, sdo muitas vezes considerados a parte da ceramica. Além
disso, tem-se a Cerémica de alta tecnologia ou cerdmica avancada, geramente atribui-se ao
desenvolvimento dos capacitores ceramicos de titanato de béario (BaTiO3z) e as velas de
ignicao de alumina (Al,O3), na década de 40, o surgimento de um novo grupo de materiais

chamados de ceramicas avancadas.

2.2.2 Matérias-primas natur ais das ceramicas

Grande parte das matérias-primas utilizadas na industria de cerémica tradicional &
natural, encontrando-se em jazidas espalhadas na crosta terrestre. Apos a mineragcéo, 0s
materiais devem ser beneficiados, isto é desagregados ou moidos, classificados de acordo com
a granulometria e, muitas vezes, também purificadas. O processo de fabricacdo tem inicio
apos essas operacles. Ja as matérias-primas sintéticas sdo fornecidas prontas para uso,
necessitando apenas, em alguns casos, de um gjuste granulomeétrico.

As matérias-primas para produtos de aplicagd em grande escala tais como tijolos,
concreto, refratarios, recebem pouco ou henhum processamento prévio, ao passo que, aquelas
gue se destinam a producéo de ceramicas de atatecnologia, sdo produzidas com rigor.

As matérias-primas sintéticas sdo agquelas que, individualmente ou em mistura, foram
submetidas a um tratamento térmico, que pode ser calcinagdo, sinterizagdo, fusdo e
fusdo/reducdo e produzidas por processo quimico (ABCERAM, 2011).

As principais matérias-primas sdo: andalusita, argila, bauxita, calcita, cromita,
dolomita, feldspato, filitos ceramicos, grafita, magnesita, materiais fundentes, pirofilita,
guartzo, silimanita, talco, wollastonita e zirconia.

A argila é um material natural, de textura terrosa, de granulagdo fina inferior a
0,004 mm, constituida essencialmente de argilominerais, podendo conter outros minerais, sais

soltvels e matéria organica. Os minerais caracteristicos das argilas sGo os argilominerais:
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guimicamente sdo silicatos de aluminio ou magnésio hidratados pertencentes aos grupos da
caulinita, esmectita, ilita e também clorita e vermiculita, de graduacdo fina, podendo conter
ainda outros elementos como ferro, litio, potassio e outros.

Eles sGo a mistura de substancias minerais resultantes, principalmente, da
desagregacao do feldspato das rochas igneas e metamorfas, por acdo da &gua e gas carbonico.
Como as rochas igneas e os feldspatos sdo de diversos tipos, ha também diversos tipos de
argilominerais. Ocorrem, entdo, depositos de natureza extremamente variada. N&o existem
duas jazidas de argila rigorosamente iguais. As vezes ha diferencas acentuadas até numa
mesma jazida. (NOCITI, 2011)

Em funcdo principamente das possibilidades de emprego tecnoldgico, que sdo
influenciadas pela génese e pela composicdo mineraldgica do material, em muitos casos, as
argilas recebem designagdes como: caulins, bentonitas, argilas refratarias, “flint-clays’ e “ball
clays’.

Os argilominerais sdo filossilicatos hidratados que se apresentam em forma de cristais
muito pegquenos (<4-8um) em forma de laminas hexagonais ou fibras. A estrutura cristalina
desses minerais, com poucas excegdes, consiste de um arranjo de folhas, formando as
camadas, o0 que justifica a denominacéo de silicatos em folhas ou filossilicato. As camadas
individuais so compostas de duas, trés ou quatro folhas com estruturas tetraédricas de SiO, e
estruturas octraédricas de brucita [Mg(OH),]. Formam-se diferentes argilominerais
dependendo do tipo de combinacdo destas estruturas. Gragas aos argilominerais, as argilas na
presenca de agua, desenvolvem uma série de propriedades tais como: plasticidade, resisténcia
mecanica, retragdo linear de secagem e compactacdo (GRUN, 2007).

A caulinita é o argilomineral mais comumente encontrado nas argilas. A estrutura
basica é Al,03.2S510,.2H,0. Argilas constituidas essencialmente pelo argilomineral caulinita
s80 as mais refratérias. A montmorilonita é caracterizada por particulas extremamente finas,
sua formula gera é dada por (OH),(Al,Mg,Fe)x(Si»0s),. Sua principa caracteristica é a
capacidade para absorver moléculas de agua entre as camadas e, devido a isto, argilas ricas
neste argilomineral apresentam uma forte tendéncia a causar trincas de secagem, aém de
apresentar €levada plasticidade (GRUN, 2007).

Asilitas apresentam uma parte do silicio substituido por aluminio, aém de conter mais
&gua entre as camadas e ter uma parte do potassio substituido por calcio e magnésio. Sua
composicao quimica exata é de dificil determinacéo devido ao fato de apresentarem sempre
contaminacdo por impurezas de dificil eliminagdo. Por possuirem potéssio em sua estrutura,

apresentam uma boa resi sténcia mecani ca apos a sinterizacao.
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Além dos argilominerais, as argilas tém suas propriedades definidas em funcdo da
presenca de silica, carbonatos, feldspatos, talco, micas, compostos de ferro e titanio, além de
sais sollveis e matéria organica. (GRUN, 2007).

As argilas apresentam uma enorme gama de aplicacfes, tanto na area de ceramicas
como em outras areas tecnolégicas. Pode-se dizer que, em quase todos os segmentos de
cer@micatradicional, aargila constitui total ou parcialmente a composi¢éo das massas.

De um modo geral, as argilas mais adequadas a fabricacdo de ceramica vermelha
apresentam em sua constituicBo os argilos minerais ilita, de camadas mistas ilita
montmorilonita e cloritaamontmorilonita, além de caulinita e pequenos teores de
montmorilonita e compostos de ferro. As argilas para materiais refratarios séo essencialmente
cauliniticas, devendo apresentar baixos teores de compostos alcalinos, alcalinos-terrosos e de
ferro podendo conter ainda em alguns tipos, gibsita (Al,O3-H,0). As argilas para ceramicas
brancas sdo semelhantes as empregadas na industrias de refratérios sendo que, para algumas
aplicacBes, a maior restricdo € a presenca de ferro e, para outras, dependendo do tipo de
massa, além do ferro, a gibbsita. No caso de materiais de revestimento séo empregadas argilas
semel hantes aquel as utilizadas para a producdo de ceramica vermelha ou as empregadas para
ceramica branca e materiais refratarios (NOCITI, 2011).

O feldspato € um termo gue abrange uma série de aluminossilicatos, acalinos ou
acalinos terrosos. Os feldspatos naturais sdo, normalmente, uma mistura em diversas
proporcdes de alumino-silicatos de potéssio, de sddio, de célcio, delitio e, ocasionamente, de
bario e césio.

Segundo Suguio (2010), os seguintes tipos de feldspato tém sido encontrados nas
rochas sedimentares. ortoclasico, sanidina, microclinio e plagioclasios. Para uma industria
ceramica, os feldspatos de maior importancia séo o potassio (K,0.Al,036Si0,) e 0 sodico
(N&O.Al,036SI0,), por terem temperatura de fusdo relativamente baixa, assim sendo,
empregados como geradores de “Massa Vitread” nas massas cerdmicas e nos vidrados. No
entanto, eles dificilmente sdo encontrados puros, em geral se apresentam em mistura, podendo
também estar associados a outras impurezas.

Os feldspatos sdo instaveis sob condigdes hidrotermais e, quando submetidos ao
interperismo quimico, sofrem vérios tipos de ateracéo tais como caulinizag8o, sericitizagdo e
vacuolizagdo ( formacao de bolhas). (SUGUIO,2010)

O quartzo é umaforma cristalina da silica (SiO;), sendo as outras duas a cristobalita e
a tridimita. Ele cristaliza no sistema hexagonal, apresenta densidade 2,65 g/cm® e ponto de

fusdo na ordem de 1720 °C.
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O quartzo € estével abaixo de 870 °C, apresentando-se em variedades cristalinas como
quartzo hialino, ametista, quartzo leitoso, esfumagado, etc. Sdo variedades, a calcedbnia, 0
silex, a &gata, 0 jaspe, etc. Depositos cléasticos, como: cascalhos, seixos, arenitos e quartzitos,
sdo formados, principalmente, de quartzo. Encontra-se também fragmentado em pequenas
particulas, formando grandes concentracBes naturais (areias), resultante de alteracdo das
rochas.

A maioria dos gréos de quartzo, presente em sedimentos, exibe inclusdes em geral
como vacuolos isolados ou fileiras de vacuol os preenchidos por liquido €/ou gas. As inclusoes
minerais (micrdlitos) sdo mais raras e constituidas por turmalina, mica, rutilo acicular,
magnetita, feldspato e zircdo. As inclusdes fluidas ou de minerais dispostas com arranjo
zonado paralelo as faces cristalinas indicam que o quartzo cresceu em uma cavidade aberta,
sob forma de preenchimento de veio ou de geodo (SUGUIO, 2010).

O quartzo € um dos minerais mais abundantes nas rochas sedimentares porque
apresenta alta dureza e ndo exibe clivagem. Para que ocorra o arredondamento de particulas
arenosas de quartzo € necessario um transporte por longa disténcia e, entdo, comumente, sao
angulosas ou subangulosas (SUGUIO 2010).

A dtaresisténcia fisicatambém faz com que as formas originais, presentes nas rochas
matrizes, sgjam preservadas e os graos tendem a ser mais ou menos equidimensionais, quando
derivados de rochas graniticas e mais alongados quando originados de rochas gnaissicas.

Por abrasdo os gréos de quartzo podem chegar a 2-3 um de diametro, mas granulagdes
da ordem de 0,010 a 0,020 mm constituem praticamente os limites inferiores, quando
presentes em lamitos.

O quartzo é utilizado em massas de cerdmica branca e de materiais de revestimento,
sendo fundamental para o controle de dilatagéo e para gjuste da viscosidade da fase liquida

formada, 70% da composicao do vidro € de silica (SiOy).

2.2.3 Processamento das ceramicas a partir de matérias primas particuladas.

A Figura 5 mostra as principais etapas do processamento das ceramicas pela

metodol ogia de conformacdo e sinterizagdo dos pos.
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Figura 5 — Principais etapas usualmente envolvidas no processamento de materiais ceramicos
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Uma das maiores preocupactes na aplicacdo dos materiais ceramicos esta relacionada
a0 seu método de fabricacdo. Normamente, as matérias—primas particuladas, em gerd,
passam por um processo de caracterizacao e, de acordo com 0 objetivo e 0 processo, passam
por uma preparacdo do pd (mistura e moagem), visando a homogeneizagdo do material. Esse
procedimento é seguido por peneiramento ou classificagdo granulométrica, com o objetivo de

produzir um produto com uma faixa de tamanho das particulas desegjada.

Fatores que influenciam no processamento das ceramicas:
- pureza: quanto mais pura a matéria prima maior a resisténcia mecanica, mas

principalmente melhora as propriedades el étricas, Opticas, magnéticas e outras.
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- tamanho das particulas:. quanto menor o tamanho melhor a densificacéo.
Normalmente menor que 1um para ceramicas avancadas. Em geral, se utiliza vérios
tamanhos de particulas, pois isso conduz a uma cerdmica com menor porosidade a “verde’
(porosidade depois da compactacéo mas antes da sinterizagdo). Quanto menor o tamanho das
particulas maior a reatividade entre elas reduzindo a temperatura e o tempo necessario na
sinterizacdo e produzindo uma ceramica menos porosa.

Um esquema taxondmico para os varios tipos de técnicas de conformagdo das

ceramicas esta apresentado na Figura 6.

Figura 6 — Diferentes tipos de técnicas de conformacdo das ceramicas.
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Os métodos de conformacg&o de pecas ceramicas sdo, geralmente, divididos nas classes:
prensagem a seco, colagem de barbotina, moldagem pléstica, extruséo, injecdo e técnicas
coloidais. De acordo com o objetivo e 0 processo, deve-se preparar de maneira diferente o po,
envolvendo mistura e moagem.

O processo de prensagem € utilizado para producéo de isolantes elétricos, ladrilhos,
azulgjos, telhas e tijolos refratérios. Na prensagem uniaxial o po é compactado em um molde

metélico por meio de uma pressio aplicada em uma Unica diregdo. E um método f&cil, de
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baixo custo, que permite ata produtividade, embora estgja restrito a formas relativamente
simples e apresente distribuicdo ndo uniforme na compactacdo (RICHERSON, 2006).
Empenamentos, distorcdes e presenca de trincas, apos sinterizacdo, séo conseqiiéncias dessa
caracteristica que decorre do atrito existente entre as particulas do p6 ou do atrito entre as
particulas e a parede do recipiente (RICHERSON, 2006). Para minimizar os referidos
problemas, as seguintes providéncias podem ser adotadas: utilizagdo de lubrificantes (vaselina
ou estearina) - com objetivo de reduzir o atrito entre as paredes do molde e as particulas;
adicdo de ligantes a composicao (alcool polivinilico, por exemplo) e utilizacdo de prensagem
isostética.

O processo de colagem (dlip casting) consiste essenciamente em verter uma suspensao
coloidal, também chamada barbotina, em um molde seco de gesso, o0 qual absorve agua. Apos
aformagdo de uma camada com a espessura desegjada, a barbotina restante € drenada, e apds
secar parciamente e se destacar do molde a peca é entéo removida (REED, 1995; XU, 2001,
MEI, 2003; TAKAGI, 2004). Este método € usado normalmente em ceramicas artisticas e em
pecas de grande porte na indUstria de canos e sanitarios, para a confeccdo de grandes
recipientes e para revestimentos de tanques industriais (VAN VLACK, 1984).

A conformagdo de massas plésticas é o método mais antigo de conformagao de argilas,
podendo ser efetuado manua mente na fabricacdo de utensilios domésticos e decorativos, nos
guais € comum o uso de tornos de oleiro.

Na conformagéo por extrusdo emprega-Sse uma massa plastica, porém, mais rigida que a
anterior, que, de um modo geral, é forcada através de um molde para formar uma coluna
continua, a qual pode ser cortada em comprimentos apropriados (NORTON, 1973).

Na conformac&o por injecdo, um polimero termopléstico é adicionado ao material
ceramico. Por meio de uma injetora, aplicase a massa fundida em um molde metalico,
conformando-se a peca que adquire resisténcia mecanica a verde apos o resfriamento
(TAKAGI, 2004).

Uma das Ultimas etapas do processamento de um material cerdmico € a secagem, sendo
esta muito importante, principalmente nos materiais confeccionados por conformacéo
hidroplastica e colagem. Nos produtos fabricados por prensagem a seco, € menor a
importancia devido a pequena quantidade de agua presente nos corpos. O tempo de secagem
deve ser precisamente determinado a fim de que se evite danificar a pega com trincas ou
empenamento. O projeto de um processo eficiente de secagem de um produto ceramico exige
0 conhecimento da distribuicéo do liquido no interior da peca e também da cinética que rege a
movimentagado desses liquidos paraforadela (PANDOLFELLI et a. 2000).
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Depois de secos 0s produtos cerdmicos sd0 normamente “queimados’ em altas
temperaturas dependendo da composicdo e das propriedades desgadas a temperatura pode
ultrapassar os 2000 °C. Durante a etapa da “queima’ ocorre a sinterizacdo dos materiais.
(SILVA; JUNIOR, 1998).

A sinterizagdo provoca vérias ateragcbes no produto cerémico. Entre elas pode-se
destacar: reducdo na &rea especifica total e do volume aparente total, bem como a
densificagdo, melhores propriedades quimicas, fisicas e mecéanicas e 0 aumento na resisténcia
mecanica (SILVA; JUNIOR, 1998; VAN VLACK, 1984; MONTEDO, 2005). Vale ressaltar,
gue nem sempre ocorre densificagdo durante a etapa de sinterizag&o.

Ha vasta bibliografia abordando os aspectos relevantes da sinterizagdo, como em
Kingery, Bowen & Uhlmann (1976), Reed (1995), Van Vlack (1984) e, especiamente, em
Barsoum (1997) e Thimmler & Oberacker (1993).

O processo de sinterizagdo € uma das etapas principais do processamento, e de extrema
importancia para a metalurgia do pé (Pallone, 1995), e também de grande interesse para este
trabalho. Portanto, uma atencéo maior sera dada a esta etapa do processamento.

Sinterizacdo definido como o tratamento térmico para unir particulas, reduzindo a area
de superficie e formando uma estrutura coerente e predominantemente solida mediante
mecani smos de transporte que normalmente ocorrem em escal a atémica.

Para Montedo (2005), a sinterizacdo pode ser compreendida como um conjunto de
transformacoes ativadas mediante um tratamento térmico apropriado, em que uma reducéo da
superficie especifica do material e de sua porosidade permite a obtencdo de um corpo
compacto e resistente. A forca motriz para a sinterizagdo é a reducdo da energia livre do

sistema, seguida mediante;

e diminuicdo da superficie especifica devido ao crescimento das areas e contato
das particulas;

e diminuicdo do volume do poro e/ou esferoidizacdo destes;

e eliminagdo das concentraces dos defeitos de rede de ndo-equilibrio (defeitos de
ponto, discordancias) na massa do poO, sendo residua do processo de
conformacéo;

e eliminacdo de estados de ndo-equilibrio devido a solubilidades solida matua ou

pela radiotividade quimica, no caso de sistemas multicomponentes.
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Dois diferentes processos de sinterizacdo so descritos a seguir:

Na sinterizacéo por fase solida todos os constituintes do compactado permanecem
solidos durante todo o processo, ndo ocorre fusdo ou formacdo de fase liquida e o transporte da
matéria ocorre por difusdo. Neste caso, pode ocorrer com ou sem solubilidade solida dos
componentes.

As mudancas que ocorrem durante a sinterizacdo foram divididas nos seguintes
estégios, para melhor compreensdo desta etapa (Kingery, 1976; Schneider Jr et a, 1991,
Oliveira, 1995):

1. Inicial — etapa do processo na qual tem-se a formagdo dos contatos entre as particulas
(formacéo e crescimento do pescoco), antes que qualquer crescimento de gréos possa
ocorrer. O crescimento do pescogo se dé por difusdo de matéria, ocasionado por tensdes e
gradientes de concentracdo de vacancias. Nesse estagio a retracéo total € no maximo de
5%.

2. Intermedidrio — € caracterizado por uma elevada densificagdo do corpo (até 90% da
densidade teorica), com o surgimento dos contornos de gréos e um certo crescimento de
gréo. Neste estagio normalmente os contornos dos gréos se estendem de um poro a outro,
mas a inibicdo de seu movimento ndo € t&o grande quanto no estagio inicial. Os poros se
retraem e assumem a forma de canais interconectados, interceptados por contornos dos

gréos.

3. Final — caracterizado pelatransicdo dafase de poros continuos para uma fase descontinua.
Estes poros fechados, posicionados nas jungbes dos contornos dos grdos podem ser
totalmente eliminados (completa densificagdo) ou, no caso de ocorrer crescimento
anormal dos gréos, poderdo ser envolvidos e aprisionados no interior dos mesmos,

impossibilitando sua eliminagéo.

A sinterizagao por fase solida é extremamente influenciado por diversas variaveis dentre
asquais se destaca:

O tamanho das particulas (Y an, 1987), onde normamente, as particulas de tamanho

menor no po inicial levam a uma répida taxa de densificagcdo. Segundo a lei de Herring, que

pode ser aplicada a dois ou mais sistemas de particulas solidas idénticas, exceto pela diferenca



nas dimensdes das particulas, quando os valores de r; (raio da particula 1) e r, (raio da
particula 2) forem iguais, o tempo de sinterizagdo também seraigual. Porém sery for Lumers;

igual 20,01 um, encontra-set, = 10° ou 10°%;. Tal afirmac&o se baseia na equacdo (1):

t, = U—Zj ty, 1
1

sendo: t; —tempo parasinterizar um arranjo de particulas esféricas deraio rq;
t, — tempo para sinterizar um arranjo de particulas esféricas deraio ry;
n — associado aos mecanismos de transporte de massa, normamente com o valor de 3

ou 4.

Os aglomerados e agregados (Yan, 1987) que surgem em varios estagios do
processamento e sdo grupos de particulas ligadas por forcas superficiais, porém nos
aglomerados as ligagdes sdo fracas e nos agregados séo fortes. O maior problema gerado séo
0S vazios entre 0s aglomerados e agregados que sd0 muitos maiores gque 0s existentes entre as
particul as, portanto requerem maior tempo de sinterizagdo e maior dificuldade para eliminagéo
destes. Tratamentos de desaglomeracdo melhoram sensivelmente a sinterizagdo do po

ceramico.

A morfologia das particulas (Yan, 1987), onde os pos com formas isotropicas tem
influéncia na densificacdo das amostras. Particulas em forma de agulhas tendem a produzir

“pobre”’ alinhamento, gerando um numero maior de poros, com tamanhos médios maiores.

A distribuicdo do tamanho das particulas (Y an, 1987; Tari, 1999) tem efeito sobre a
densidade final o que pode ser estudado analisando o balanceamento entre o arraste de poros e
aforca de movimento do crescimento dos gréos nos compactos com diferentes distribuicéo de
tamanhos de gréos. A distribuicdo no estagio final da sinterizagcéo é similar a distribuicéo
inicia do po, se nenhuma modificacdo extraordinaria ocorrer. Para uma faixa estreita de
distribuicéo de particulas € normal se esperar densificagdo superior a 99%, engquanto que para

distribuicdes ndo uniformes se obtém sinterizagdes com densidades proximas de 91%.



A sinterizacdo por fase liquida consiste na densificagdo obtida pela sinterizagcdo na

presenca de uma fase liquida. Nesse caso, a fase sdlida deve ter alguma solubilidade no

liquido, na temperatura de queima, tal que uma parte importante da densificagdo ocorra por

dissolucéo e reprecitacdo do solido. Isso produz o aumento do tamanho das particulas e a
mudanca de suas formas. (Kingery, 1976; Schneider Jr et al, 1991; Oliveira, 1995).

Segundo Montedo (2005), a quantidade de fase liquida pode chegar a 30% em volume

na temperatura de sinterizacéo, desde que o liquido possua uma boa molhabilidade em relacéo

a0 solido e que haja uma boa solubilidade do sdlido no liquido.

Segundo Vieira (1983), as caracteristicas fisicas e quimicas dos componentes sdo de

grande importancia para sinterizacao, pois alteram as propriedades do material resultante. S&o

fatores relevantes;

a composicdo quimica, que determina os compostos quimicos formados, em

outras palavras, as fases durante 0 processo termicamente ativado;
o tamanho e forma de particulas do pé inicial;

a existéncia de aglomerados de particulas e/ou poros, que dificultam a difusdo

atdmica durante a sinterizacdo, prejudicando a densificaco do material; e

a homogeneidade e granulometria.

Na sinterizacdo com fase liquida, tém-se trés estagios bem definidos. rearranjo de

particulas, solucdo-precipitacdo e coalescéncia

Rearranjo de particulas: acontece a formacdo de um fluxo viscoso de um

liguido que molha o sélido, se espalha e junta as particulas por pressao capilar,

causando alguma densificacéo.

Solucdo-precipitacdo: nessa fase ha a dissolucéo de particul as solidas pequenas

no liquido e precipitacéo nas superficies solidas de particul as grandes; contatos
particula-particula e precipitacdo em gréaos ndo comprimidos; cantos agudos e

precipitacdo em superficies concavas.

Coalescéncia: é quando ocorre o crescimento de grédo de modo a formar um
esgueleto solido de particulas (LEE, 1996).

Na Figura 7 tem-se o gréfico da densificagdo em funcéo do tempo de sinterizacdo para
um vidro de Al,Os-MAS (Magnésium-Alumino-Silicate), sinterizado a 1600 °C (KWON,

1991).
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Figura7. Densificac8o durante a etapa de sinterizagdo com fase liquida como uma funcéo das

fases de: rearranjo, solucao-precipitacéo e afase final de remocgéo de poros.
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Fonte: KWON, 1991.

Natendéncia de diminuir a energia do sistema, a fase liquida migra para as regides com
capilares menores. Como 0s poros menores sdo0 mais faceis de serem preenchidos, é
favorével usar particulas 0 menor possivel. O rearranjo das particulas ocorre em fungdo das
forcas capilares oriundas do liquido que molha as particulas solidas. Causando um re-
empacotamento das particul as e conseqlientemente aumentando a densificacdo. A fase liquida
também auxilia os contatos entre as particulas sdlidas, por compressdo, 0 que diminui a
energia superficial do sistema. A formacdo de contatos € 0 antecessor da coalescéncia e da
acomodacdo de gréos. Durante o empacotamento, os formatos irregulares das particulas
produzem nelas mesmas, o cisalhamento, o que contribui para um rearranjo melhor ainda.
Em conseqiiéncia disso, as particulas séo recompactadas com o liquido escoando-se entre elas
(GERMAN, 1996), conforme pode ser observado na Figura 8.
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Figura 8 — Fragmentacao das particul as durante a penetracdo do liquido.
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Fonte: GERMAN, 1996.

De acordo com Marins (2008), no estégio inicial da sinterizagdo com fase liquida,
VArios processos consecutivos e simultaneos podem ocorrer, incluindo fusdo, “molhamento”,
espalhamento e redistribuicdo do liquido. Ambos, solido e liquido estdo submetidos ao
rearranjo por causa do desbalanceamento das forgas de capilaridade em volta das particulas
solidas, que resulta no movimento rotacional das particulas. Os filmes liquidos entre as
particulas podem atuar também como um lubrificante.

O rearranjo das particulas continua na direcdo da reducéo da porosidade. Como a
densidade aumenta, geralmente, a resisténcia também aumenta, devido a aglomeracdo de

particulas vizinhas, até a formagdo de uma estrutura compacta e fechada.

A sinterizacao composita viscosa (VCS) ou vitrificagdo difere da sinterizacéo por
fase liquida em fungdo da quantidade de liquido ser maior que 20%. Processo normalmente
usado em porcelanas. Caracterizado pela densificagdo com o auxilio de uma grande
quantidade de fase liquida viscosa. Nesse processo é determinante que a quantidade de liquido
sgja suficiente para preencher completamente os poros (Kingery, 1976; Schneider Jr et al,
1991, Oliveira, 1995).

O escoamento viscoso predomina no processo de sinterizagcdo das particul as vitress.
Dois exemplos podem ser citados; o primeiro € a operagéo, bastante comum, de pulverizacdo

de fritas vitreas como cobertura de produtos ceramicos conformados ou metais. A operacéo de
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gueima sinteriza as particulas do vidro formando um vidrado n&o-poroso ou um esmalte
vitreo. A Unica forga motriz disponivel para atingir o fluxo de material necessario € a energia
superficial (pois a forca da gravidade € contra o fluxo). O segundo exemplo envolve a
sinterizagdo dos produtos vidrados obtidos da barbotinas. Pequenas particulas de vidro séo
aglomeradas em um produto pouco poroso através do escoamento viscoso e devido a tensdes
superficiais. As temperaturas elevadas aumentam intensamente a velocidade de sinterizagéo,
pois a velocidade do fluxo, analogamente a viscosidade, esta relacionada |logaritmicamente
com o inverso datemperatura. (VAN VLACK, 1984).

2.3 ROCHAS IGNEAS

Quanto a sua origem as rochas podem ser divididas em trés tipos basicos. igneas,
sedimentares e metamorficas. A Figura 9 mostra um diagrama do ciclo das rochas e os
processos associados a eles.

Segundo Teixeira (et. al., 2000), o termo Igneo tem sua raiz no latim ignis e refere-se
aquilo que tem sua origem no fogo, ou sgja, rochas igneas séo agquelas cuja formacdo se deu a
altas temperaturas, a partir de matéria mineral fundida em grandes profundidades e que, as
vezes, extravasa a superficie do planeta por meio dos vulcfes, de maneira espetacular. O
material fundido em partes profundas no interior da Terra, denominado magma, pode
deslocar-se no interior da crosta, em direcdio a regides de menor pressdo. A medida que o
magma se desloca para regides mais “frias’, perde calor e se consolida, cristalizando as fases
minerais gue constituirdo as rochas igneas ou magmaticas.

Para Das (2007), as rochas igneas séo formadas pela solidificagdo do magma fundido e
expelido do fundo do manto terrestre. Apos a gecdo por erupcao fissural ou por erupcéo
vulcanica, uma parte do magma fundido esfria na superficie da terra. As vezes 0 magma cessa
a sua mobilidade abaixo da superficie da terra e esfria para formar rochas igneas intrusivas
denominadas rochas pluténicas.

As rochas intrusivas formadas no passado podem ser expostas a superficies como
resultado do processo continuo de erosdo dos materiais que uma vez as cobriam. Os tipos de
rochas igneas formadas pelo resfriamento do magma dependem de fatores tais como a

composi¢ao do magma e a taxa de resfriamento associada a ele.
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Figura9 — Ciclo das Rochas.
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Fonte: DAS, 2007.

Segundo Das (2007), pelo principio darelagdo de Bowen pode-se explicar melhor ataxa
de resfriamento do magma e os diferentes tipos de rochas: ele descreve a sequéncia pela qual
novos minerais sdo formados por resfriamento do magma. Os cristais dos minerais ficam
maiores e alguns deles sedimentam. Os que permanecem suspensos no liquido reagem com o
material fundido remanescente para formar um novo mineral sob temperatura inferior. Esse
processo continua até que todo o corpo do material fundido sgja solidificado.

Na Figura 10 apresenta-se a série de reaces de Bowen, que classificou estas reacdes em
dois grupos: (1) série de reacao ferromagnesiane descontinua, na qual 0os minerais formados
sdo diferentes em suas composi¢des quimicas e estruturas cristalinas e (2) série de reacdo de

feldspato plagioclasio continua, na qual os minerais formados tém diferentes composicoes
guimicas com estrutura cristalinasimilar.
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Figura 10 — Série de reacdes de Bowen.
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Assim, dependendo das proporgdes dos minerais disponiveis, diferentes tipos de rochas
igneas sdo formados. Granito, gabro e basalto sdo alguns tipos comuns de rocha ignea
geralmente encontrados no campo. Na Tabela 1 mostra-se a composi¢cao geral de algumas
rochas igneas.

Os magmas apresentam variagdes composicionais significativas em funcéo de sua
génese e dos processos modificadores que podem ocorrer durante a sua cristalizacgo. A
variedade composicional das rochas igneas € consequéncia natural da variedade

composicional dos magmas a partir dos quais se consolidaram.
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Tabela 1 - Composicao dos minerais mostrados nas Séries de ReagOes de Bowen.

Mineral Composicao
Olivina (Mg, Fe),SI0O,
Augita Ca, Na(Mg, Fe, Al)(Al, Si,0g)
Hornblenda Silicato ferromagnesiano complexo de
Ca, Na, Mg, Ti eAl.
Biotita (mica preta) K(Mg, Fe)sAlSiz010(OH)
Feldspato célcico Ca(Al,Si;0g)
Plagioclasi
Feldspato sodico Na(AlSi3Og)
Ortoclasio (feldspato potéssico) K(AISi30s)
Mucosvita (mica branca) KAI3Si3019(0OH),
Quartzo SO,

Fonte: DAS, 2007.

Na Tabela 2 apresenta-se a composi¢do de algumas rochas igneas. Ha tipos de rochas
igneas mais comuns, gue ocorrem em volume significativo, como constituintes fundamentais
da crosta: granitos e basaltos sdo 0s mais representativos. Outros tipos mais raros, ocorrendo
em sitios geoldgicos particulares e em volume reduzido, as vezes como verdadeiras
curiosidades geoldgicas, como € o caso, por exemplo, dos carbonatitos. Estas rochas séo
cristalizadas a partir de magmas de composi¢do carbonatica (predominam minerais como a
calcita e a dolomita), e ndo silicatica, como a maioria das rochas igneas. (TEIXEIRA €. al.,
2000).

Segundo Teixeira (2000), as rochas igneas sdo as predominantes na crosta terrestre,

perfazendo mais de 70% do seu volume, constituem o arcabouco de toda “arquitetura” crustal.



Tabela 2 — Composicao de algumas Rochas Igneas.

51

Nome Modo de Minerais Minerais menos
darocha ocorréncia Textura abundantes abundantes
Granito Intrusivo Grossa Quartzo, feldspato Biotita, muscovita,
sodico,

Ridlito Extrusivo Fina Feldspato Hornblenda
potéassico

Gabro Intrusivo Grossa Plagioclasio, Hornblenda, biotita,

Basalto Extrusivo Fina piraxénios, olivina magnetita

Diorita Intrusivo Grossa Plagioclasio, Biotita, piroxénios

Andesita Extrusivo Fina hornblenda (quartzo normalmente

ausente)

Sienita Intrusivo Grossa Feldspato Feldspato sodico,
potéssico

Tranquito Extrusivo Fina biotita, hornblenda

Peridotito Intrusivo Grossa Olivina, Oxidos de ferro
piroxénios

Fonte: DAS, 2007.

2.3.1 PG derocha granito comer cialmente conhecido como “ po6 de pedra”

Como foi mencionado, o granito sdo rochas igneas acidas de ocorréncia intrusiva,

textura grossa com composi¢ao de minerais como cristais de feldspatos potéassicos (ortoclasio
ou microclinio), plagioclésio, quartzo e mica (biotita e muscovita) como minerais essenciais,
anfibdlio pode ocorrer como acessorio.

Macroscopicamente, 0 quartzo é reconhecido como o mineral incolor ou fumé,
geramente translcido, muito comum nos granitos, podendo-se também encontra-lo na cor
azulada em rochas especificas. Os feldspatos (microclinio, ortoclésio e plagioclasios), sdo 0s
principais balizadores do padrédo cromatico das rochas silicaticas, conferindo as coloractes
avermelhada, rosada e creme-acinzentada nos granitos homogéneos (isétropos) e

orientados/movimentados (anisotropos). A cor negra variavel mente impregnada na matriz das



52

rochas silicéticas, é conferida pelos minerais maficos (silicatos ferro-magnesianos), sobretudo
anfibdlio (hornblenda) e mica (biotita), Nos granitos mais leucocréticos (claros), portanto com
menor quantidade de minerais ferro-magnesianos, o quartzo e o feldspato compdem
normal mente entre 85% e 95% darocha (TEIXEIRA et al., 2003; ABIROCHAS, 2013).
Assim, as propriedades fisicas dos granitos variam intensamente de acordo com o teor
de cada um dos minerais descritos acima, por isso, sG0 muitas as variedades de granitos
reconhecidas. Na Tabela 3 observa-se caracteristicas fisicas e mineral6gicas comuns a um
granito cinza andorinha, sendo o exemplo em questdo, de uma amostra cuja procedéncia é de
Majé-RJ, fornecido pela marmoraria Silva Areal Marmores e Granitos Ltda (DRM-RJ, 2003).
N&o foram encontrados dados confiaveis na literatura sobre as propriedades fisicas e
composicao mineral 0gica especificamente do granito marrom absoluto, ou granito chocolate

como aqui denominado.

Tabela 3 — Caracteristicas fisicas e mineral 6gicas do granito cinza andorinha

Classificacéo Petrogr afica Biotita Granito

Composicdo Mineraldgica

Plagioclasio 25%
Microclina 25 -30%
Quartzo 20%
Biotita 15-20%
Opacos 5%
Minerais acessorios (muscovita, allanita, <5%

apatita, Clorita, hidroxido de ferro, sericita)

Caracteristicas Tecnolégicas

M assa especifica 2,693
Porosidade A parente (%) 0,71
Absorc¢éo de agua (%) 0,27
Compresséo Uniaxial (MPa) 145,2
Desgaste Amsler (mm/100m) 0,94
Dilatacdo Térmica Linear (10%m “C) 10,1
Flexdo em Quatro Pontos (M Pa) 21,73
Impacto de Corpo Duro (m) 0,60

Fonte: DRM, 2003.
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Existem muitas variedades de granitos, diferenciadas na textura (grossa, média ou fina)
e na coloragdo (avermelhada, rosada, amarela e cinza). Em geral, apresentam estrutura
compacta e resisténcia mecanica relativamente ata e sdo usados para revestimento externo e
interno de edificacOes e pedra britada, também, recomendados para calgamento, devido a sua
altaresisténcia ao desgaste e ao impacto.

Diversos sdo os campos de utilizacdo das rochas em obras civis. As aplicagbes que
demandam maior consumo destes materiais, e por terem maior significado econémico, séo:
agregados para concreto, agregados para lastro de ferrovias, agregados para pavimentos,
rocha para enrolamento e rochas para revestimentos. Alguns tons de granito sdo apresentados
na Figura 11, as quais foram obtidas em uma empresa especializada na comercializacdo de
rochas para pias, bancadas e revestimentos.

Figura 1l — Série de diferentes tipos de marmores e granitos.

Fonte: AUTORA, 2014.

2.4VIDRO

Sabe-se que o vidro é um dos materiais mais antigos da humanidade. Plinio, o grande
naturalista romano, nascido no ano 23 de nossa era, em sua enciclopédia Naturalis Historia,
atribui aos fenicios a obtencdo dos vidros. Segundo o relato, ao desembarcarem nas costas da
Siria ha cerca de 7000 a.C., os fenicios improvisaram fogfes usando blocos de salitre sobre a
areia. Observaram que, passando algum tempo de fogo vivo escorria uma substancia liquida e



brilhante que se solidificava rapidamente. Admite-se que os fenicios dedicaram muito tempo a
reproducdo daquel e fendmeno, chegando a obtencdo de materiais utilizéveis. Porém, pecas de
vidro foram descobertas no antigo Egito que datam 3000 a.C. Ndo obstante, ha indicios de
gue a descoberta e manufatura do vidro provém da Mesopotamia a aproximadamente
4500 a.C. (IDALGO JUNIOR, 2005).

Tendo em vista a facil adequacéo e a versatilidade do vidro, passaram a ser utilizados
em todos 0s ramos que necessita 0 homem, como por exemplo: na construcdo civil, em casa,
na industria, na ciéncia, em artes entre outras utilidades, por ser tratar de um material muito
versdtil. Trata-se de um material 100% reciclavel que podem ser reutilizados ap6s limpeza
adequada, Abravidro (2013).

Por ser trandlGicido ou transparente, deixa visivel seu interior, ndo ha necessidade do uso
de aditivos para proteger seu conteido, podem ser densos ou leves, impermeavel's ou porosos.
Consegue-se, hoje, ter vidros que podem ser utilizados para filtrar, conter, transmitir ou
mesmo resistir as radiagdes el etromagnéti cas pertencentes a quase todas as faixas do espectro.

As ligacOes interatdbmicas ditam as propriedades dos materiais, pela microestrutura e
pelos defeitos. Pode ser incorporada a maioria dos elementos da tabela periddica na
composicdo quimica dos vidros, por isto apresentam uma vasta variagdo das propriedades
mecanicas, opticas, térmicas, elétricas e quimicas. Diferentemente de décadas atras que o
vidro era considerado um material de pouca resisténcia. Atualmente, devido as técnicas de
témpera térmica e quimica, o vidro € um materia de altissima resisténcia mecanica utilizada
em automoveis, avides, blindagem, lentes de Gcul os, entre outros.

J& as composi¢Oes que apresentam coeficiente de expansdo térmica préoximo a zero,
como por exemplo asilicavitrea e outras, podem sofrer variagdes bruscas de temperatura sem
alteragbes dimensionais ou mesmo trincas. Os vidros também sdo considerados isolantes
elétricos, mas se os vidros forem porosos e impregnados com metais passam a ser fibras
supercondutoras de eletricidade. Alguns sdo condutores ibnicos e tém aplicagdo como

eletrdlitos solidos.

2.4.1 Caracteristicas do estado vitreo

Segundo Buchner (2011), vidros sdo definidos como solidos amorfos, obtidos a partir
de liquidos resfriados rapidamente. Os vidros, bem como os demais materiais amorfos,
possuem um conjunto de domos distribuidos aleatoriamente no espaco. Esses materiais séo

isotropicos, ou seja, suas propriedades independem da orientacdo espacial.
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Segundo Navarro (1991), os vidros, tradicionalmente, sdo conhecidos como sdlidos
inorganicos, obtidos por fusdo e resfriados em condigdes que ndo proporcionem cristalizacao.

Vidros também sdo definidos como liquidos super-resfriados, que atingiram um estado
de grande viscosidade, adquirindo rigidez suficiente para se comportar como um sdlido.
Dessa forma, devido a dificuldade de mobilidade atémica, ndo ocorreria ordenamento
cristalino de longa distancia (SHELBY/, 2005).

Além disso, vidros podem ser definidos como sblidos ndo cristalinos, portanto, com
auséncia de simetria e periodicidades translacional, que exibem o fendmeno de transicéo
vitrea, podendo ser obtidos a partir de qualquer material inorganico (vidros ceramicos),
organico ou metdlico e podendo ser fabricados através de qualquer técnica de preparacao.

Segundo Piva (2013), todos os vidros encontrados até hoje compartilham duas
caracteristicas comuns: (1) ndo exibem arranjo atbmico de longo alcance; (2) exibem um
comportamento dependente do tempo de transformagdo. Esse comportamento ocorre ao longo
de uma faixa de temperatura conhecida como regido de transicdo vitrea. Os vidros néo
apresentam uma ordenagdo reticular. Seus ions constituintes estdo irregularmente dispostos,
formando uma estrutura mais ou menos distorcida, em fungdo das condigdes de resfriamento,
impedindo uma ordenacdo regular. A Figura 12 mostra a representacéo esquematica de um
arranjo atdmico simétrico e periodico de um cristal (a) e de um arranjo desordenado tipico de

um vidro (b):

Figura 12 — Representacdo bidimensional (a) do arranjo cristalino simétrico e periddico de um
cristal de composicdo Al,Os; (b) representagcdo da rede do vidro do mesmo composto, na qual

fica caracterizada a auséncia de simetria e periodicidade.
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Fonte: GIMENEZ et al., 2008.
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A silica vitrea, € um material de muitas aplicacbes na industria de tecnologia
avancada, uma vez que possui propriedades diferenciadas, tais como: baixo coeficiente de
dilatacdo térmica, baixo coeficiente de condutividade térmica, alta durabilidade quimica,
estabilidade a altas temperaturas e a ata transparéncia Optica em um longo intervalo do
espectro luminoso. Além disso, a silica fundida, diferentemente das outras fases principais do
SiO,, é isotrépica e portanto suas propriedades ndo variam com a mudanca da direcéo e
medicdo (BARAZANI, 2011).
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3MATERIAISE METODOS

Neste capitulo serdo apresentadas as matérias-primas utilizadas, as técnicas
empregadas para caracterizacdo destas e 0 processamento e caracterizacdo das rochas
sintéticas sinterizadas.

3.1 ASMATERIASPRIMAS

Na Figura 13 apresenta-se um fluxograma mostrando como foram processadas as

matérias primas e 0s ensaios de caracterizacdo destas.

Figura 13 - Fluxograma apresentando a preparacéo e as analises dos materiais particulados.

[ Composicao ]

y

P’"d Vidro Ambar ou
ode Vidro transparente
Granito I
v Trituracao
Peneiramento l
v Peneiramento
Moagem 7
L Moagem
Peneiramento ¢

Peneiramento

ATG
DSC
DRX

Fonte: AUTORA, 2014.
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Como materia percursor particulado foi utilizado o residuo de granito (p6 de granito)
e vidros moidos, que foram obtidos a partir da moagem de vasilhames utilizados no envase de

alimentos, sendo que se optou pelos vidros mais comuns. o transparente e o de cor ambar.

3.1.1 P6 degranito

O p6 de granito foi fornecido por uma mineradora da regido do Vale do Paraiba. Este
po € obtido apds sucessivos processos de detonacdo e britagem de rochas, € comercialmente
conhecido como “pd de pedra’.

Sabe-se que na regido do Vae do Paraiba tem-se uma vasta quantidade desta rocha,
por isso a escolha da mesma para o estudo deste trabalho, visando a facilidade de obtencéo e a

proximidade com as indUstrias ceramicas da regi&o.

3.1.1.1 Preparacao do po de granito

O pdb de granito foi inicialmente colocado em um conjunto de peneiras em uma mesa
vibratoria Bertel, pertencente ao Laboratério de Materiais Ceramicos FEG —UNESP, com a

seguinte distribuicao:

»  Peneira25# (710 pum)

=  Peneira30 # (600 pum)
=  Peneira40# (425 um)
=  Peneira50# (300 pum)

=  Fundo

Por ser um material de granulometria muito grosseira optou-se por moer o po de
granito para que pudesse passar em peneira 300#. O material particulado foi colocado em um
moinho de bolas SL 35 Solab, pertencente ao Laboratério de Materiais Ceramicos da FEG —
UNESP, com rotacéo de 350 rpm e bolas de alumina, a seco por 24 h. Apos este processo o0
material passou pela peneira 325 # (45um).

Segundo Ribeiro (2001), a moagem intermitente em moinhos de bolas € um processo
de reducdo granulométrica, frequente na preparacéo de pastas ceramicas (porcelana, faianca,

grés, e terracota) e de vidrados. Habitualmente a sua utilizacdo limita-se & moagem das
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matérias-primas vulgarmente designadas por ndo plasticas (ou duras), nomeadamente: areias,
calcitas, dolomitas, feldspatos e fritas.

O objetivo de qualquer processo de moagem € a diminuicdo do tamanho das particulas
de um material solido, tendo em vista 0 aumento da superficie especifica para: melhorar a
velocidade de reacdo de determinada matéria-prima (por exemplo, durante a queima);
misturar de um modo mais uniforme varios materiais durante o processo de preparacdo de
uma pasta e permitir a obtencdo de um po com as caracteristicas ideais de utilizagcdo (por
exemplo nos corantes) (RIBEIRO, 2001).

Sabe-se também que o tamanho das particul as exerce uma influéncia determinante nas
propriedades e comportamento dos materiais ao longo do processo de fabricagdo, como por
exemplo, no comportamento reol 0gico, na conformagao, na queima e nas caracteristicas finais

do produto.

3.1.2Vidro @mbar evidro transparente

Nesta pesquisa optou-se por utilizar dois tipos de vidro, o &mbar e o transparente, que
s80 usados para embalagem de aimentos e bebidas. Estes vidros estdo entre os mais
produzidos pelaindustria vidreira, foi facil adquiri-los em um local de descarte, depdsitos de
materiais de reciclagem, além disso, apresentam baixo custo e com composi¢do quimica mais
conhecida

Segundo Shackelford (2008), a composicdo basica do vidro comercia para
embalagem €& SO, 73%, Al,0O3; 2%, NaoO 14% e CaO 10%. Sendo que o restante da

composi¢ao é constituido de diferentes aditivos.

3.1.2.1 Preparacéo dos pos de vidros

Os vidros, de cor ambar e transparente, foram preparados da mesma forma,
primeiramente as embal agens foram lavadas e secas. Logo apés foram trituradas até ficar com
fragmentos de aproximadamente de 0,5 x 0,5 cm.

Apés este procedimento colocou-se 0 material no moinho (SL 35 Solabcom), com
rotacdo de 350 rpm e bolas de alumina, por 24 h, em moagem a seco, no Laboratorio de
Materiais Ceramicos FEG —UNESP. Em seguida, o material passou pela peneira 200 #
(75 pm).
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3.2 ROCHAS SINTETICAS

Para a obtencdo das rochas sintéticas, este trabalho foi divido em duas etapas, que
foram realizadas de forma consecutivas. Na primeira etapa, ou etapa 1, foram determinadas as
composi¢cdes para a producdo das ceramicas e, apos essa determinacdo, sinterizadas em
diferentes temperaturas. Nesta etapa buscava-se, dentre as amostras produzidas, as que
apresentassem a maior resisténcia mecanica e, se possivel, com o menor consumo de energia
para sua producéo.

Apos estas definicdes, na etapa 2, as andlises se concentraram na producdo e numa
caracterizacdo mais ampla das amostras que obtiveram melhor resultado, além da realizagdo

de uma andlise comparativa com amostras obtidas do granito “andorinha” (nome comercial).

3.2.1 Etapa 1: Deter minacéo das composi¢des e da temper atura de sinterizacao

Com o intuito de produzir uma amostra de referéncia para o estudo, optou-se por ter
uma composi ¢do base em quantidades iguais das matérias-primas baseado no sistema ternario.
Desta forma, a composi¢éao base, ou composicéo I, foi produzida com partes iguais dos vidros
e do po de granito. Ja na composicdo |1 visou-se a obtencdo de uma cerdmica que apresentasse
uma colorag@o mais proxima do cinza, optou-se entdo por maior uso do pd de granito 60%,
adicionando 30% do vidro ambar escolhido pela coloracéo e 10% do vidro transparente. Na

Tabela 4 apresentam-se as composi ¢oes definidas.

Tabela 4 - Composi¢oes definidas das amostras em estudo.

Composicao PG de granito Vidro Transparente Vidro ambar
I 13 /3 13
[ 60,0 % 10,0 % 30,0 %

Apos estas definigdes, as matérias-primas particuladas, foram misturadas em moinho
excéntrico de bolas da BP Engenharia, por 2 horas. Para garantir maior homogeneidade, a
exemplo do que ja fora feito em outros trabalhos (Marins, 2008; Santos, 2012), a moagem
foi a Umida, sendo 50% em agua e 50 % em material seco, e posteriormente, colocou-se por
24 h a 110°C para secagem em estufa, marca Fanen, Modelo 3155E, pertencente ao
Laboratorio de Materiais Ceramicos da FEG “UNESP.
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Apbs esta fase, 0 material seco passou pela peneira 200# (75um), e em seguida,
colocou-se em um amofariz, com a adicdo de 5% solucdo de PVal, e novamente foi
peneirado, afim de produzir material granular para facilitar a prensagem. Na Figura 14,

apresenta-se um fluxograma mostrando como foram produzidas e caracterizadas as amostras.

Figura 14 - Fluxograma representando a etapa 1da pesquisa.

[ Quantidade de matérias primas definidas para as composicoes ]

v v
Composicao I: Composicao Il:
1/3 de p6, 1/3 de vidro ambar 60% de po6, 30% de vidro ambar
1/3 de vidro transparente 10% de vidro transparente
| !
v
Moagem/mistura
\ 4
Secagem
v
Peneiramento
v

Conformagéo por
Prensagem dos
Corpos de prova

v

Sinterizag&o: variando
a temperatura

v

Ensaio de flexdo por 3 pontos
e retracao linear

y

Determinacgao das temperaturas
adequadas

Fonte: AUTORA, 2014.
As amostras foram conformadas por prensagem uniaxial, na qual a compactacéo do po
ocorreu em uma matriz retangular rigida, com dimensdes 5 X 5 X 40 mm, e em uma matriz

em forma de disco com 20 mm de didmetro, por aplicacdo de pressdo na diregdo axial, por
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meio de émbolos rigidos, utilizando uma prensa hidraulica modelo Ribeiro, de 15 toneladas, e
aplicando-se uma presséo de 40 MPa. Foram produzidas 60 amostras na forma de barras de
secdo retangular e dez discos para cada composicao. As amostras na forma de discos foram
destinadas aos ensaios de dureza, molhabilidade, rugosidade e analises por microscopia optica
e de eletrénica de varredura. As amostras na forma de barras foram utilizadas para ensaios de
tenacidade, porosidade aparente, retracdo linear, medidas de perda de massa e analise térmica.

Apbs a prensagem, o0s corpos a verde foram deixados por 24h em temperatura
ambiente para secagem. Logo apos colocou-se em forno e étrico, tipo mufla modelo EDG
7.000, com aquecimento de 10°C/ min e uma hora de patamar. A sinterizagéo foi realizada
nas seguintes temperaturas, para as duas composi ¢oes: 800°C, 850°C, 900°C, 950°C, 1000°C,
1050°C e 1100°C. Iniciou-se com 800°C, pois na analise termogravimétrica (ATG) e anaise
calorimetria diferencial (DSC) das amostras mostrou que a temperatura de transi¢éo vitrea se
encontra abaixo deste valor.

O processamento das ceramicas foi realizado no Laboratério de Materiais Ceramicos —
FEG — UNESP — Campus Guaratinguetad. Foram produzidas 5 amostras para analise em cada
temperatura de sinterizacdo, 0 que ocorreu segundo uma taxa de aguecimento de 10°C/min,
com patamar de 1 hora, sendo todas as amostras confeccionadas em forma de barra. Para
caracterizacdo das amostras produzidas nesta etapa foram realizados o ensaio de flex&o de trés

pontos, para determinar a melhor resisténcia mecanica e a determinagéo da retracéo linear.

3.2.2 Etapa 2: Caracterizacao das propriedades obtidas

Nesta etapa foram produzida as amostras tendo como base os melhores resultados
encontrados na etapa 1. Na Figura 15 apresenta-se o fluxograma do processo para producéo e
caracterizacdo das ceramicas que apresentaram os melhores resultados na etapa 1. Nesta nova
etapa, as ceramicas foram conformadas em formas de barras e de discos. As primeiras foram
utilizadas para a determinac@o da porosidade aparente baseada no Principio de Arquimedes,
medidas de retracdo linear e perda de massa, MEV (EDS), rugosidade, tenacidade a fratura
pelo método SEVNB e ensaio de flex&o em trés pontos.

Os discos foram utilizados para determinacéo da dureza, molhabilidade, rugosidade e

andlise microestrutural.



Figura 15 - Fluxograma representando a etapa 2 da pesquisa.
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Fonte: AUTORA, 2014.
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Para comprovar gque as rochas sintéticas obtidas realmente tinham condicdes de serem
utilizadas comercialmente, foram produzidas amostras do granito Andorinha, comercialmente
muito usado na construcéo civil, em forma de barra e de disco, que foram submetidas aos

MesmOos ensai 0s gque as rochas sintéticas obtidas durante a pesquisa.

3.3 ENSAIOS UTILIZADOS PARA CARACTERIZACAO DAS MATERIAS PRIMAS E
DASROCHAS SINTETICAS SINTERIZADAS

3.3.1 Difratometriaderaios X:

A difratometria de raios X € uma ferramenta importante para a analise de diversos tipos
de materiais. A partir da pesquisa até a producéo, a difracdo deraios X éindispensavel paraa
caracterizagdo de materiais e controle de qualidade. As estruturas do reticulado séo
determinadas experimentalmente por meio de analises por raios X.

Neste trabalho a difratometria de raios X foi utilizada, inicialmente, para anaise do p6
de granito, com o intuito de determinar as fases cristalinas. Segundo Arrais (2000), os
constituintes inorganicos dos solos encontram-se nas fragles areia, silte e argila, com alguns
compostos também no estado coloidal. A difratometria também foi utilizada para
observar a presenca de estrutura cristalina nas rochas sintéticas, pois existe certa
possibilidade das amostras apresentarem caracteristicas tipicas de vitroceramicas.

Os ensaios de difracdo de raios X foram realizados em um aparelho Philips modelo X
Pert — Pro 3060 Pan Analytical — Holland, do Laboratorio de Difratometria, da Divisdo de
Materiais— AMR/IAE/ DCTA, utilizando-se radiagdo Cu Ka niquel filtrado, faixa de radiacéo
de 5a90°, velocidade de 0,29s, 10 s/passo.

3.3.2 Andlisetérmica

As andlises termoquimicas foram usadas para determinar mudangas individuais no
material e reagOes entre materiais em um lote ou entre um material e a atmosfera. Em
materiais como a argila € muito comum a determinacdo da chamada “ perda ao fogo”, na qual
uma determinada quantidade de argila é colocada no forno e a temperatura é elevada até um

determinado valor, de forma que se verifique o quanto de massa € reduzida.
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Na andlise termogravimétrica (ATG), a massa de uma amostra, em uma atmosfera
controlada, é registrada continuamente como uma fung¢do da temperatura ou do tempo,
enquanto a temperatura é aumentada (normalmente, linearmente com o tempo). A curva da
massa, ou porcentagem da massa, em funcéo do tempo € chamada termograma, ou curva de
decomposicao térmica (SKOOG & LEARY, 1992).

Instrumentos de termogravimetria consistem de uma balanca analitica sensivel, um
forno, um sistema de gas para purga e para promover uma atmosfera inerte (algumas vezes
reativos), e um microcomputador/microprocessador para controle dos instrumentos e
amostragem e aquisi¢éo dos dados (SKOOG & LEARY, 1992).

A calorimetria diferencial de varredura (DSC) é uma técnica de andlise térmica que
registra o fluxo de energia calorifica associado a transicdes nos materiais em funcdo da
temperatura. E um método de variagio entépica, no qual a diferenca no fornecimento de
energia calorifica entre uma substancia e um materia de referéncia € medida em funcéo da
temperatura, enquanto ambas sdo submetidas a um mesmo programa de aguecimento ou
arrefecimento, rigorosamente controlado (FTC, 2014).

Estas medidas fornecem dados qualitativos e quantitativos em processos endotérmicos
(absorcéo de energia calorifica) e exotérmicos (liberacdo de energia caorifica), permitindo
obter informaces referentes a ateracfes de propriedades fisicas e/ou quimicas.

Este procedimento foi realizado no Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais de
Cachoeira Paulista utilizando um NETZSCH STA 449F3. Faixa de temperatura de 0°C a
1.200°C.

3.3.3 Ensaio de flexdo em trés pontos.

Este ensaio € muito utilizado em materiais ceramicos para determinar a tensdo de
ruptura do material quando submetido a flexdo. Para determinar a tensdo de ruptura (c), foi
utilizada uma relacdo extraida da teoria da elasticidade equacdo (2) (CALLISTER JR, 2008;
SHACKELFORD, 2008; PIORINO, 1990; PIORINO & SILVA, 1998):

3 Q (-,

° " 2pn? @
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sendo:
Q = carga aplicada
h = espessura da amostra
b = largura da amostra
L =véo maior
| = v&o menor

Para 0 ensaio de flex&o de 3 pontos adota-se | = 0, sendo a determinacéo dos valores
baseados na Figura 16.

Figura 16 - Esquema dos parametros para o ensaio de flexéo.

Fonte: AUTORA, 2014.

As amostras que apresentarem maiores valores de resisténcia mecanica na primeira
etapa foram analisados por meio do método estatistico de Weibull. Para esta situacdo foram
ensaiados 35 corpos de prova, valor este que garante a estabilizacdo do modulo de Weibull
(PIORINO, 1990, WU, 2003). Este ensaio foi realizado no Laboratorio de Ensaios mecéanicos
da FEG- UNESP — Campos de Guaratinguetd, na méaquina Shimadzu — AG — X — 50kN.

3.34 Tenacidade afratura, K,c.

A tenacidade quantifica a resisténcia do materia & propagacdo de uma trinca. A
fratura, causada pela propagacdo brusca de uma trinca, € geralmente o mecanismo de faha
predominante nos materiais frageis. A fratura pode ocorrer sob um campo de tensdes quase
eléstico nos materiais mais frageis, ou pode estar associada a plasticidade nos materiais
ducteis.

O problema é selecionar o0 método adequado para determinar K¢, ja que existem
varios métodos e cada um com suas particularidades. O método SEVNB (Single Edge V-
NotchBeam) consiste em pré-entalhar uma amostra cerdmica com um disco diamantado

(espessura em torno de 0,6 mm) e posterior afinamento desse entalhe com uma lamina de
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barbear que conduz a pasta de diamante e promove o afinamento da ponta do entalhe
(RIBEIRO 20133, RIBEIRO &t. al. 2013b).
Para este ensaio 0s corpos de provas, em forma de barras devem possuir as dimensoes

denominadas conforme aFigura 17.

Figura 17 - Esquema dos parametros para o ensaio de tenacidade a fratura pelo método
SEVNB.

L B

A
v

Fonte: AUTORA, 2014.

O entalhamento foi realizado na méquina desenvolvida para realizagdo de entalhe em
amostras, pertencente a USP, usando lamina de barbear e pasta de diamante, esta maquina foi
produzida junto a EQUITECS, empresa sediada em S&o Carlos-SP, com projeto e adaptaces
realizadas conforme descrito por S. Ribeiro (2013a).

Os corpos de prova foram retificados nas quatro faces, por meio de uma retificadora
do tipo TA40 da FERDIMAT, até obterem-se as dimensdes aproximadas de B =~ 3 mm
(largurada amostra) e W ~ 4 mm (altura da amostra).

Depois de retificados, comegou o entalhe, usou-se uma lémina de barbear na espessura
de 0,06 mm com pasta de diamante de 6 um de granulacdo até uma profundidade de
aproximadamente 0,8 mm (entalhe inicial), tempo para execucdo foi de 70 min. Apés esta
etapa, limpam-se as amostras, a lamina e a maquina, coloca-se pasta de diamante de 1um
para o afinamento da ponta do entalhe e continua entalhando até aproximadamente 1,2 mm
total. O tempo gasto para este processo foi de 55 minutos.

De acordo com a norma 1SO 23146:2008 a profundidade do entalhe deve estar entre
0,8 a 1,2 mm que somando com a fratura deve dar aproximadamente 4 mm. A velocidade de
deslocamento é de 130 golpes por minuto e a carga de 3 N. Apds o entalhamento, as amostras
foram descol adas da placa de aco, limpas com acetona e submetidas a flexao por 3 pontos.

Este ensaio foi realizado no Laboratério de Ensaios mecéanicos da FEG- UNESP —
Campus de Guaratingueta na maquina Shimadzu — AG — X — 50 kN. Nas amostras fraturadas

foram realizadas as medidas da regido do entalhe para obtencéo do seu tamanho médio, “a’
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(profundidade do entalhe) em uma lente com régua calibrada, com precisdo de 0,025 mm,
acoplada a uma lupa estereoscopica QUIMIS, tipo Q740SZ. que é utilizado no céalculo de
Kic.sevne, €m MPamY2

Este procedimento foi realizado no Laboratério de Ceramica da Escola de Engenharia
de Lorena— USP. De acordo com a 1SO 23146 (2008), tem-se a equacao (3) e (4):

a=(a+ a+ ag)l3 ©)
(amax—amin)/a<0,1

o=a/W

Para ensaio de flex&o em 3 pontos

F 33\/&\(* @
T

Kic, =
IC:» SEVNB B\/W

Em que,

Y* =1964— 2.8370,+1377140:% — 2325003 + 241920.*

Sendo que:
F é acargade fratura (MN);
B é alargura da amostra (m);
W é adturadaamostra (m);
S, adistancias entre os roletes (m);
a profundidade média do entalhe (m);
a € a profundidade relativa do entalhe, adimensional, e

Y* éofator de formado fator de intensidade de tensdo
3.3.5Dureza

Complementando 0s ensaios mecanicos, com intuito de produzir uma cerémica
aternativa, que possa ser utilizada no mercado, principalmente em substituicéo as pegas de
granito, ou outras rochas ornamentais, a determinacdo da dureza do material € fundamental

para o seu uso.
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E uma propriedade mecanica relacionada a resisténcia que um materia, quando
pressionado por outro material ou por marcadores padronizados, apresenta ao risco ou a
formacdo de uma marca permanente, ou sgja, € a medida da resisténcia de um material a uma
deformagdo pléstica localizada (BURGER, 2006). A dureza depende diretamente das forgas
de ligagdo entre os &omos, ions ou moléculas e do estado do material sendo um resultado do
processo de fabricacdo, tratamento térmico, sinterizacdo do material, etc.

As medidas de durezas das amostras foram realizadas no Laboratorio de Fadiga 2
Unesp — Campus de Guaratinguetd em um equipamento de microdurdmetro Shimazu —
Modelo HMV - 2T .

3.3.6 Deter minacgdo do angulo de contato (0).

Por meio da determinagdo do angulo de contato € possivel analisar o comportamento
da superficie de um material quanto a molhabilidade deste, permitindo conhecer sua
caracteristica hidrofilica ou hidrofébica. Atualmente, o granito € utilizado na construcéo civil,
dentre outras aplicagbes, na producdo de pecas para pia, soleiras, mesa, armarios e
ornamentos, e estas pecas, quando polidas, devem apresentar, normamente, caracteristicas
hidrofdbicas, e obviamente, as amostras produzidas neste projeto, para estas aplicacdes devem
apresentar caracteristica similar.

O fendmeno de um solido ser ou ndo molhado por um liquido € melhor compreendido
através do que € conhecido por angulo de contato, 6. Considerando uma gota de um dado
liquido depositada sobre uma superficie sdlida (Figura 18), 6 é definido como o angulo
incluido entre um plano tangente a superficie do liquido e um plano tangente a superficie do

solido em qualquer ponto ao longo da linha de contato entre estes planos.

Figura 18 — Representacdo da secdo reta de uma gota depositada sobre uma superficie solida.

Yv

YL 0 Yav

Fonte: AUTORA, 2014.
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A gota pode ser considerada em repouso devido ao equilibrio de trés forcas: as tensdes
interfaciais entre solido e liquido, ys., entre sdlido e vapor, ysv € entre liquido e vapor, y.v. A
tensdo de ruptura superficial do solido favorece o espalhamento do liquido. Entretanto, esta
tendéncia ao espalhamento sofre oposicéo de ys. e da componente da tensdo interfacial do
liquido no plano da superficie do sdlido, equacdo (5) e (6). (ADAMSON & GAST, 1997,
CHIANG et.d., 1997):

Ysv =YsL YLy COSO . ©)

Com isto, o angulo de contato pode ser escrito como:

cosf =YV s (6)

TLv

Para andlise do angulo de contato utilizou-se um goniémetro - Ramé-Hart, 300-F1, do
Laboratério de Plasmas da FEG/UNESP conforme mostrado na figura 19. Para estas medidas
0 sistema dispde de um software que gera o resultado por um método de média geométrica
com no minimo vinte medicdes para cada valor de angulo de contato obtido. O angulo de
contato é obtido com agua deionizada, sendo as amostras inicialmente limpas com éter de
petroleo e 8 cool isopropilico em banho ultrassonico.

Figura 19 — Fotografia do sistema utilizado para medida do éngulo de contato.

Fonte: Santos, 2012.
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3.3.7 Determinacdo da densidade e porosidade aparente (por meio do método baseado

no Principio de Arquimedes).

A determinacdo da densidade, porosidade aparente e absorcdo de agua sdo
fundamentais na caracterizacdo da maioria dos materiais cerdmicos utilizados para estrutura,
vedacdo e acabamento, na &rea da construcdo civil. Neste contexto, se enquadram as rochas
sintéticas desenvolvidas neste projeto, pois € importante saber quais as aplicacdes possiveis
para estes materiais € a que tipo de esforco podem ser submetidos. Além disso, estes
parémetros serdo utilizados em comparagdo com amostras de granito comercial.

O método e o protocolo utilizados foram extraidos da norma ASTM C20-00 (ANNUAL
BOOK OF ASTM STANDARDS — C20-00, 2000), baseado no principio de Arquimedes. O
processo para a obtencdo dos resultados da porosidade aparente foi realizado no
Laboratorio de Materiais Ceramicos — FEG — UNESP - Campus Guaratingueta.

Todas as medidas foram redlizadas a temperatura ambiente, usando-se uma balanca
analitica e assumindo a densidade da &gua destilada 1,0 g/cm?.

As amostras foram medidas em diferentes situagdes, como segue:

e Massaimersa (m;) — a amostra € colocada em &gua destilada e fervida por 2 h,
dentro de um recipiente sem contato com as paredes. Depois da fervura, a amostra esfria,
em temperatura ambiente e por 24 h, sempre dentro da dgua, sendo entdo medida a massa.
Esta medida é realizada em um suporte imerso em uma vasilha com &gua destilada, sobre

uma balanca.

e Massa Umida (m,) — apds a determinacdo da massa imersa, a superficie da

amostra é levemente enxugada com um pano, e entdo determinada a massa.

e Massa seca (ms) — apos estas etapas, seca-se a amostra em estufa a 110°C por

1h e apds 15 min de repouso em um dissecador determina-se a massa

3.3.8 Rugosimetria.

A determinacdo da rugosidade superficial das amostras € importante para auxiliar na
especificacdo de sua utilizacdo, existindo uma relacdo direta entre rugosidade, molhabilidade
e resisténcia mecanica. Os defeitos de superficie sGo importantes na determinacdo da
resisténcia mecénica de um materia fragil. Desta forma a especificagdo do acabamento

superficia através da sua rugosidade tem grande importéncia quando da aplicacdo estrutural



72

de um material ceramico (PIORINO, 1990). O acabamento superficial darocha sintética deve
ser igual ou melhor do que a do granito “Andorinha’, pois esta € uma das principais
caracteristicas do granito.

A rugosidade foi medida nas pastilhas, e granito andorinha apds serem polidas no
IEAV/DCTA. Este polimento foi realizado nas seguintes etapas.

)] Colagem das pecas

Os corpos de prova foram dispostos em um prato, para que fossem marcadas suas
posi¢Oes. Retirou-se o0s corpos de prova, colocou-se 0 prato para aguecer por 10 minutos.
Apos, foi introduzida cera de abelha nas marcacdes e recolocados os corpos de prova
deixando esfriar até a temperatura ambiente, como mostra a Figura 20.

Figura 20 — Corpos de prova colado no prato de vidro com cera de abelha.

Fonte: AUTORA, 2014.

[1) Usinagem

Apos colagem, as pegas foram usinadas, em geradora de superficie utilizando rebolo
diamantado, para que atingissem a mesma espessura, conforme mostrado na Figura 21.
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Figura- 21: Geradora de superficie LOH. Utilizarebolo diamantado para processamento.

Fonte: AUTORA, 2014.

[1)  Esmerilhamento

Com o nivelamento das pegas, apOs usinagem, o conjunto foi submetido a uma
operacdo chamada esmerilhamento. Nesta operacao utilizou-se pé de carbeto de silicio e &gua
sobre um prato de ferro fundido, Figura 22, para desbastar as pecas e melhorar 0 acabamento
das mesmas. Varias granulagdes de p6 de SiC form utilizadas. Iniciou se com o pd mais
grosso e depois para 0 mais fino: desta forma, o acabamento superficial melhora (eliminagdo
de riscos, trincas e marcas da etapa anterior). Nas amostras foram utilizados pos de # 600, #

800, e # 2000.

Figura- 22: Exemplo de esmerilhamento - p6 #600.

Fonte: AUTORA, 2014.
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[11)  Polimento

Apb6s concluido o esmerilhamento, as amostras seguiram para o polimento. Utilizado
Politriz Logitech PM-5 com prato de poliuretano e pasta de diamante de granulagdo de 1 um,
marca Arotec, conforme apresentado na Figura 23.

Figura 23 - Politriz Logitech PM-5 — Utilizou-se pasta de diamante de granulacdo 1um marca
Arotec.

Fonte: AUTORA, 2014.

Na Figura 24 sdo apresentadas as amostras de rochas sintéticas. Na Figura 24a pode-se
observar as amostras polidas da composi¢cdo | e na 24b observa-se a composicdo Il apds
polimento.

Figura 24 - Amostras polidas obtida a partir da: @) composicdo | b) composicéo I1.

Fonte: AUTORA, 2014.
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Neste trabalho, a medicdo da rugosidade foi realizada utilizando um rugosimetro da
Mitutoyo, SURFTEST 301, onde uma ponta de diamante percorre uma trgjetoria retilinea na
superficie da peca. A trgjetoria, incluindo as irregularidades, analisada pelo aparelho indicaum
valor numeérico ou imprime um gréfico com o perfil darugosidade.

As medicbes da Rugosidade foram realizadas no Laboratério de Metrologia — FEG —

UNESP — Campus Guaratingueta.

3.3.9 Perda de massa e retracao linear

Como ja mencionado, segundo Nascimento (2007), ha trés estagios caracteristicos no
processo de sinterizacdo de materiais argilominerais. no primeiro, a dgua de constituicéo €
expulsa do material, resultando no endurecimento do mesmo; no segundo, os carbonatos séo
calcinados e se transformam em Oxidos; o terceiro corresponde ao estégio de vitrificagéo,
iniciado a, aproximadamente, 950°C, no qual a silica presente na massa ceramica forma uma
peguena quantidade de vidro que aglutina os demais elementos, dando resisténcia, dureza e
compactagdo ao conjunto.

Durante as etapas de calcinagdo e sinterizagao foram realizadas as medidas de massa e
de comprimento dos corpos de prova, permitindo obter as porcentagens para a perda de massa

eretracdo linear. Ensaio realizado no Laboratorio da UNESP Campus de Guaratinguetd DMT.

3.3.10 Andlise microestrutural.

Para complementar a caracterizacdo das pegas ceramicas obtidas foram realizadas

analises por microscopia éptica e microscopia eletronica de varredura.

3.3.10.1 Microscopia 6ptica

Neste trabalho as imagens foram obtidas por um microscopio Nikon modelo Epiphot
200, acoplado a uma camera digital Axio Cam 1CC3 Zeizz de propriedade do LAIMAT-
UNESP — Guaratingueta. Para a aquisi¢céo das imagens as amostras passaram por polimento

conforme descrito no item 3.3.8.
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3.3.10.2 Microscopia el etrénica de varredura (MEV) e espectroscopia de energia dispersa

O MEV é um aparelho que pode fornecer rapidamente informagdes sobre a morfologia
e identificacdo de elementos quimicos de uma amostra solida. Sua utilizacdo € comum em
biologia, odontologia, farmacia, engenharia, quimica, metalurgia, fisica, medicina e geologia.

As micrografias contidas neste trabalho foram obtidas no Microscépio Eletrénico de
Varredura modelo LEO 435 Vpi fabricado por LEO Electron Microscopy Ltd, com EDS
Modelo Link ISIS, fabricado pela Oxford Instruments. Tais analises foram realizadas na
Divisdo de Materiais (AMR) do Instituto de Aeronautica e Espaco (IAE)

Antes da aguisicdo das imagens, as amostras passaram por lixamento e polimento, ja
descritos, e ataque quimico visando obter melhor contraste para identificacdo das fases. Esse
ataque quimico foi realizado com écido fluoridrico e agua destilada, na proporcéo 1:1, por 60
segundos.
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4 RESULTADOSE DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados os resultados e discutidas as caracteristicas dos

materiais particulados e das composi ¢des sinterizadas.
4.1 MATERIA-PRIMA
4.1.1 Distribuicéo granulométrica do po de granito

Toda a matéria-prima passou pelo processo de cominui¢do, sendo que o granito foi
fornecido na forma denominada “po de pedra’. Na Tabela 5 é apresentada a distribuicéo
granulométrica por peneiras realizadas com o po de pedra fornecido pela empresa, indicando

gue 37%, passam sucessivamente pelas peneiras 25, 30, 40 e 50#.

Tabela 5 - Classificagdo granulométrica, em peneiras, do residuo de granito.

Abertura (um) Malha (#) Retido (%)
707 25 49,00
595 30 2,00
420 40 6,00
297 50 6,00
Fundo (%) 37,00
Total 100,00

Nota-se que o residuo de granito adotado tem uma granulometria “grosseira’ pois,
63,00% ndo passou pela peneira 50#. Somente apds moagem, Se conseguiu que praticamente
todo o material passasse pela peneira 300#. Paraisso, colocou-se 0 material em um moinho de
bolas por 24 h e depois peneirou-se em uma peneira de 300#, que é uma granulometria
considerada apropriada para confeccdo dos corpos de prova por prensagem e para

sinterizacso.

4.1.2 Difracéo deraios X do p6 de granito

Na Figura 25 apresenta-se o difratograma do p6 de granito. Como era previsto,

basicamente, este pd de granito, também denominado “p6 de pedra’, é composto de quartzo
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(SI0y), plagioclésio (pertencente a uma familia de feldspatos na qual a Albita— NaAlSi;Og e a
anortita — CaAl,SiOg — s80 0s membros extremos) e Ilita (um argilo mineral com multiplas

camadas de silicato).

Figura 25 - Difratograma do p6 de granito.
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Fonte: AMR/IAE/DCTA

Como afirma Suguio (2010), pelo fato dos feldspatos possuirem baixa temperatura de
fusdo, tornam-se excelentes geradores de “massa vitred’, 0 que vem a ser interessante para a
producdo das rochas sintéticas, garantindo uma maior interagdo com o vidro moido utilizado
nas composi ¢oes.

Além disso, a presenca do feldspato garante que, durante a sinterizacdo em presenca

defase liquida, a fase solida tenha alguma solubilidade no liquido durante a queima.
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Nas Figuras 26 e 27 apresentam-se, respectivamente, as analises termogravimeétrica

(ATG) e calorimétrica do po6 de granito, acrescida das referidas derivadas (DTG).

Para andlise destas curvas adotaram-se, como referéncia os trabalhos de Mothé Filho
(2005a), Aguiar (2012), Babisk (2009), Lima (2010), Silva (2012), Mothé Filho (2005b) e

Menezes (2007).

Figura 26 - Analise termogravimétrica (ATG) do pé de granito.
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Fonte: INPE Cachoeira Paulista.

Na andlise termogravimétrica tem-se basicamente, entre 60°C e 262°C, a perda de

massa referente a dgua adsorvida

Na DSC os picos observados estdo relacionados com a perda de agua, em torno de

100°C, a transformacdo do quartzo de fase o para p, em torno de 570°C e a fusdo do

plagioclasio, que ocorre em torno dos 1.170°C. Na regido, a partir de 1.000°C, é possivel

também a nucleacso da mulita e segregacdo da cristobalita (1.050°C).
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Figura 27 - Analise de Caorimetria Diferencial de Varredura (DSC) do po de granito.
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Fonte: INPE Cachoeira Paulista.

4.1.4 Anélisetérmica dosvidros

Antes da andlise térmica (ATG e DSC), os pos de vidro foram colocados em cadinhos
de mulita-zirconia e foram levados para tratamento térmico em forno mufla submetidos as
temperaturas de 700 °C, 800 °C, 900 °C, 1000 °C e 1100 °C, com taxa de aguecimento
10 C/min e 25 min de patamar, com o intuito de verificar atemperatura de fusdo dos vidros.

Na figura 28 apresentam-se os cadinhos com o pé de vidro ambar e transparente, que
foram submetidos ao tratamento térmico.

A observacédo dos cadinhos retirados do forno permitiu observar que entre 800 e 900°C
tem inicio a fusdo do pé de vidro e ao atingir 1100°C pode se observar que os vidros estéo

completamente fundidos.
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Figura 28 — Resultados obtidos com p6 de vidro transparente e vidro ambar submetidos ao
tratamento térmico variando a temperatura de 700 °C & 1100 °C.

Fonte: AUTORA, 2014.

Nas Figuras 29 e 30 sdo apresentadas as andlises termogravimétricas dos pés de vidros

ambar e transparente, realizada em atmosfera ambiente e com taxa de 10°C/min.

Figura 29 - Andlise Termogravimétrica (ATG) do vidro ambar .

TG M DTG {%/min)
102.0 1 -0.10
101.5

—>1
< 0.05
101.0 4 I
100.5 - K-//f 1lo.00
100.0 -
r-0.05
9.5 -
99.0 r-0.10
68.5 1
--0.15
200 400 800 200 1000
Temperature FC

Fonte: INPE Cachoeira Paulista.
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Figura 30 - Analise Termogravimétrica (ATG) do vidro transparente
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Fonte: INPE Cachoeira Paulista.

Observa-se que ocorre um “ganho” de massa durante o aquecimento. Esse aumento
normalmente pode ocorrer quando elementos constituintes das amostras tendem a formar
oxidos, ou sgja, existe a possibilidade da incorporagdo de oxigénio. Para confirmar essa
hipétese, foram realizadas andlises em atmosfera controlada (inerte).

Novas curvas foram plotadas em atmosfera de nitrogénio com taxa de 10°C/min. Nas
novas andlises, apresentadas nas Figuras 31 e 32, pode-se observar que ndo houve aumento de
massa, sendo observada, basicamente, a perda de massa em torno de 100°C devido a &gua
adsorvida e, no caso do vidro transparente, uma peguena perda de massa, em torno de 260°C,
gue pode estar associada a decomposicdo de material organico, provavelmente oriundo da
trituracdo realizada com embolo de madeira



83

Figura3l - Andlise Termogravimétrica (ATG) do vidro &mbar em atmosfera de nitrogénio.
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Figura 32 - Andlise termogravimétrica do vidro transparente em atmosfera de nitrogénio.
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Fonte: INPE Cachoeira Paulista.



Nas Figuras 33 e 34 podem-se observar as andlises da calorimetria diferencial de
varredura dos vidros ambar e transparente. No vidro ambar a transicdo vitrea ocorre ‘a
temperatura de 575°C. Ja para o vidro transparente o valor é de 580°C.

Figura 33 - Andlise de Caorimetria Diferencial de Varredura (DSC) do vidro ambar
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Fonte: INPE Cachoeira Paulista.

Figura 34 - Andlise de Caorimetria Diferencial de Varredura (DSC) do vidro transparente
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4.2 FASE 1: QUANTIDADES DE POS DE VIDRO E GRANITO E TEMPERATURA DE
SINTERIZACAO A SEREM ADOTADAS NA PRODUCAO DE ROCHAS SINTETICAS

Nesta fase foram discutidas vérias composiches. Adotou-se primeiramente a
composicdo de 1/3 de cada material baseado na composicdo “ternaria’. Depois, optou-se por
uma maior quantidade de granito 60%, do vidro ambar 30%, em virtude da coloracdo do

vidro, e, por ultimo, 10% do vidro transparente, conforme apresentado natabela 3.
4.2.1 Andlise dos Resultados de flexdo eretracéo linear

Na Tabela 6 sdo apresentados os resultados obtidos do ensaio de flex&o em trés pontos
e medidas de retracdo linear das amostras da composi¢éo |, com temperatura de sinterizacdo

variando de 800°C até 1.000°C.

Tabela 6 - Resultados da retracdo e médulo de ruptura em flex&o, em funcdo da temperatura

de sinterizacdo das ceramicas obtidas a partir da composi¢éo I.

Temperaturas de sinterizagdo (°C)
Parédmetros 800 850 900 950 1000

Retragdo linear (%)  13,48+0,36 12,53+0,48 12,07+0,48 10,84+0,26 7,43+1,44
Modulo de ruptura
em flexdo (MPa) 69+4 71+2 68+ 4 45+ 4 37+14

Pode-se observar que dentre as amostras da composicdo |, a temperatura de
sinterizacdo a 850 °C foi a que apresentou maior resisténcia mecéanica e valor elevado de
retracdo, indicando ata densificagdo. O comportamento atipico observado nas medidas de
retracdo, provavelmente esteja relacionado com a grande quantidade de p6 de vidro utilizado
na fabricagdo das amostras. Entre 800 e 900°C tem inicio a fusdo do vidro, como
mostrado nafigura 28, fazendo que as amostras variem de forma.

Na Tabela 7 sdo apresentados os resultados do ensaio de flexdo por trés pontos e
medidas de retracéo linear das amostras da composicéo |1. As amostras que foram sinterizadas

a1050°C alcangaram os maiores valores de resisténcia mecénica e maior valor de retragéo.
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Tabela 7 - Resultados da retracdo, perda de massa e resisténcia mecanica, em fungdo da

temperatura de sinterizagdo das ceramicas obtidas a partir da composicéo I1.

Temperaturas de sinterizacdo (°C)
Par@metros 850 900 950 1000 1050

Retragdo linear (%) 3,21+023 357+026 432+037 594+032 9,58+0,32
Modulo de ruptura
em flexéo (MPa) 27+1 29+1 41+2 38+4 59+ 4

O aumento da quantidade de p6 de granito e, por consequéncia redugdo na quantidade
de po de vidro na composicdo, mostrou a retracdo com um comportamento de relacdo direta,
Ou sgja, com 0 aumento da temperatura ocorreu, provavelmente, maior densificacdo, com a
diminuicdo do volume da amostra.

Para as amostras da composi¢éo | ficou estabelecida a temperatura de 850 °C para a
sinterizacdo das amostras e para composicao |1 o valor de 1.050 °C. A partir deste instante,
foram produzidos corpos de prova, na forma de barras e amostras em forma de discos, para

melhor caracterizagdo e comparagdo com amostras de referéncia

4.3. FASE 2. ANALISE DAS ROCHAS SINTETICAS OBTIDAS A PARTIR DAS
COMPOSICOES | E 1.

4.3.1 Difratometria deraios X da composicéo | ell

Nas Figuras 35 e 36 sdo apresentados os difratogramas das rochas sintéticas obtidas a
partir dacomposicéo | e ll, respectivamente.

Os dois difratogramas apresentam fases cristalinas tipicas do granito. A composi¢éo |
apresentou 6xido de silicio (SiO,) e aduminato de célcio (CaAl,0,), ja a composicéo |l
apresentou Oxido de silicio (SIO;) e oxido de auminio e cacio (CaAl,0O4), aém do
aluminossilicato (Al,SiOs), que apresenta estrutura tipica da familia da cianita, andalusita e

silimanita.
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Figura 35 - Difratograma da rocha sintética obtida da composicéo I.
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Pode-se observar que 0s picos, aparentemente, se referem ao granito que passou por
processos de solubilizacdo na etapa de sinterizagdo, resultando em estruturas cristalinas
decorrente desta interagao.

Os resultados obtidos sugerem que as formagdes observadas nas rochas sintéticas
foram obtidas a partir de uma sinterizacdo por fluxo viscoso durante o processo de

sinterizagdo, naqual ha presenca de mais de 20% de uma fase liquida.
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Figura 36 - Difratograma da rocha sintética obtida da composicéo I1.
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4.3.2 Andlise térmica das composicoes| el
Nas Figuras 37 e 38 sd0 apresentadas as curvas obtidas das anaises

termogravimétricas das composi¢fes | e |1, indicando unicamente as perdas de massa devido a
agua adsorvida.
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Figura 37 - Analise Termogravimétrica (ATG) da composicéo I.
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Fonte: INPE Cachoeira Paulista.

Figura 38 - Andlise Termogravimétrica (ATG) da composicéo Il.
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Fonte: INPE Cachoeira Paulista.

4.3.3 Resisténcia a flexao em trés pontos

Na Figura 39 sdo apresentados os diagramas de Weibull, In(In(1/1-P)) em funcéo do
In(c), dos resultados do médulo de ruptura dos corpos de prova de granito e das ceramicas

obtidas da composicéo | ell.
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Figura 49 - Diagramas de Weibull —In(In(1/1-P)) X In(c)
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Fonte: AUTORA, 2014.

A partir dos gréficos obtidos e utilizando regresséo linear foi possivel determinar os
parémetros m e oo, sendo o pardmetro m a inclinagdo da reta e minsy 0 coeficiente angular.
Estes par@metros sdo apresentados na Tabela 8. Para a aplicagdo da estatistica de Weibull é
importante saber que o valor de m, segundo Piorino (1990), estabiliza em funcdo do nimero
de amostras, portanto, 0 nimero minimo de corpos de prova deve ser igual a 30. Neste

trabalho foram utilizados 35 corpos de prova para cada material.

Tabela 8 - Vaores da tensdo de ruptura caracteristica do materia (co), a resisténcia média

(os0) € 0 modulo de Weibull (m), para todas as amostras.

Amostra 00 (MPg) G50 (MPg) m
Granito “andorinha’ 15 13 6
Ceramica obtida da composi¢éo | 68 64 8

Ceramicaobtidada composicéo 11 57 56 19




91

Os valores obtidos demonstram que as cerdmicas da composi¢ao | apresentaram maior
valor médio de tensdo de ruptura e o menor valor encontrado foi o do granito. O médulo de
Weibull determinado para o granito também foi 0 menor, em funcdo da grande disperséo de
valores observados para essa amostra.

A medida que m tende a zero, a probabilidade de ruptura tende a 100% para todos o0s
valores de tensdo. Nesta condi¢do, o materia seria téo fragil que qualquer tensdo seria capaz
de rompé-lo. A medida que m tende a0 infinito, a fratura ird ocorrer somente para valores
iguais ou superiores a oo. Neste caso todos os defeitos estariam igualmente distribuidos e o
material cerdmico teria o comportamento semelhante ao de um metal que apresenta tensdo de
ruptura caracteristica.

De acordo com Chiang (1997), um material proximo da perfeicdo teria modulo de
Weibull igual a 25. Neste sentido, € possivel afirmar que as ceramicas obtidas da composi¢éo
Il apresentam excel ente homogenei dade com relagdo a ruptura, com moédulo igual a 19.

Na Figura 44 s&o apresentados os diagramas de Weibull, probabilidade de ruptura (%)
em funcdo da tensdo de ruptura o (MPa), das amostras de granito e das ceramicas obtidas da
composicao | e ll. Foram ensaiados 35 corpos de prova de cada material e este valor se baseia
na condi¢do de estabilizagdo do médulo de Weibull (PIORINO, 1990)
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Figura 40 - Diagramas de Weibull — Probabilidade de Ruptura em funcéo da Tensdo de

Ruptura.

B granito "andorinha"
® ceramica obtida da comp. |
100 A ceramica obtida da comp.ll
|
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Fonte: AUTORA, 2014.

4.3.4 Tenacidade a fratura por SEVNB

Durante a realizacdo deste ensaio, para determinacéo da tenacidade a fratura, as
amostras foram preparadas utilizando uma maguina para entalhe, que utiliza |amina de
barbear. Para verificar se os entalhes tinham dimensdes apropriadas foi determinado, dentre
outros parametros, o raio de curvatura da ponta do entalhe.

Na Figura 41 tem-se uma imagem do entalhe realizado numa amostra da ceramica
obtida da composicdo |. Pode-se observar nesta imagem, que representa a situagdo tipica dos
outros entalhes, um raio de curvatura de 41,7 um. Este valor é semelhante aos encontrados no
artigo publicado por Ribeiro et. a (2013b)



93

Para a realizac8o deste ensaio as amostras foram preparadas atendendo a norma SO
23146. As amostras produzidas apresentaram, em média, B = 2,94 mm, W= 4,15mm e
L = 36,6 mm, de acordo com a Figura 17.

Figura4l - Micrografia feita em um microscépio 6ptico do entalhe realizado na amostra da
composicao |.

Fonte: AUTORA, 2014.

Todos os corpos de prova atenderam a condicdo que (@max _amf”% <01, com

0,27 < a < 0,28, exatamente dentro do previsto na norma. Na tabela 13 sd0 apresentados 0s
valores datenacidade K| c.

Sendo:

a profundidade média do entalhe (m);

a aprofundidade relativa do entalhe, adimensional;
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Tabela 9 - Resultados do ensaio de tenacidade a fratura

Amostra Kic (MPam™)
Rocha sintética obtida da composi¢éo | 1,35+ 0,05
Rocha sintética obtida da composicéo |1 1,11+ 0,04

Os valores obtidos no ensaio de tenacidade estédo dentro do previsto, de acordo com
Ribeiro et al, (2013b), que, usando este método, obteve os valores de tenacidade a fratura para
as ceramicas de SiC em torno de 3,80 MPam®?, paraa Al,O5 2,41 MPamY? e para telha 0,44
MPam¥?. Portanto, os valores obtidos com a rocha sintética s3o superiores ao da telha e
inferiores aos das ceramicas de carbeto de silicio e das de aumina.

Por este método ndo foi possivel determinar a tenacidade a fratura do granito, em
funcéo de sua heterogeneidade que impede de confeccionar amostras de acordo com a norma
para este ensaio. Lima Filho et.al (1999) obteve valores de K ¢ de 0,4082+0,31 MPam'? em

granito “Andorinha” em ensaio de flex&o a quatro pontos em barras pré-trincadas.
4.3.5Microdureza Vickers

O ensaio de dureza apresentou certa dificuldade para ser realizado, principa mente
com relagcdo ao granito, provavelmente devido a heterogeneidade da sua composicéo. Nas
regides escuras do granito (provavelmente mica preta — biotita) ndo foi possivel fazer
indentagdes, devido a fragilidade encontradas nestas localizagdes, portanto os resultados de
microdureza do granito ndo sdo confiavels.

Além disso, mesmo realizando medidas em regides bem definidas, os vaores das
dispersdes sao elevados. Na Tabela 10 sdo apresentados os valores de microdurezadas das

duas composi¢Bes ceramicas, sendo seus resultados praticamente idénticos.

Tabela 10 - Resultados da microdureza

Microdureza
Amostra Hv GPa

Rocha sintética obtida da composi¢éo | 650,5 + 63,3 6,4+ 0,6
Rocha sintética obtida da composi¢éo |1 639, 8 + 86,6 6,3+ 0,8
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4.3.6 Molhabilidade

Os resultados da andlise realizada de acordo com o Principio de Arquimedes informam
arespeito do volume da amostra (bulk). Poréem, a andlise do angulo de contato e da energia de
superficie sdo especificos para determinar a molhabilidade da superficie do material. Na
Tabela 11 sdo apresentados os valores do angulo de contato, em graus e da energia de
superficie em mJ/m?.

O granito “andorinha” é de baixo custo no mercado consumidor e muito utilizado para
soleiras, pias e revestimentos. Este uso deve-se, entre outros fatores, a sua caracteristica
relativamente impermeavel . Portanto, como o objetivo é produzir uma cerdmica que possua as
mesmas condi¢cBes de aplicacdo, o ideal € que estas cerdmicas apresentem caracteristicas

superficiais semel hantes.

Tabela 11 - Resultados de angulo de contato e energia de superficie.

Amostra Angulo de contato (°) Energia de superficie (mJ/m?)
Granito “andorinha” 60,95 + 0,46 45,86 + 0,30
Rocha sintética obtida da comp. | 67,97+ 1,70 40,40 £ 1,10
Rocha sintética obtida da comp. 11 81,11+ 154 30,38+ 0,72

Todas as amostras apresentam comportamentos hidrofilicos, com angulos de contato
inferior a 90°. Sendo que o granito apresentou 0 menor angulo, indicando maior
molhabilidade. Sabe-se que, as superficies dos materiais sdo sempre regides de maior energia.
E é justamente a diferenca entre as energias das espécies na superficie e no interior do
material que se denomina energia de superficie ou tensdo interfacial.

De acordo com o principio da menor energia, a natureza tende sempre a um estado de
minima energia. E por esta razdo, por exemplo, que uma gota de égua tende a forma esférica,
pois esta é a forma geométrica de mesmo volume com a menor area superficial. Da mesma
forma, a adesdo de um material sobre outro sera tanto melhor quando maiores forem as
energias de superficies envolvidas. Neste caso 0 granito, que apresentou maior energia de

superficie, tende a ser mais molhavel que os demais.
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4.3.7 Por osidade apar ente

Na Tabela 12 sdo apresentados os resultados apos a andlise baseada no “Principio de
Arquimedes’. Observa-se que as ceramicas obtidas a partir das composicoes | e Il tem
praticamente 0 mesmo comportamento com relacdo a densidade e porosidade aparente, 0s
valores de dispersdo mantém todas as médias dentro da mesma faixa de distribuicdo. O
aumento na quantidade de p6 de granito ndo gerou maiores mudangas na porosidade, poderia
se esperar uma reducdo na quantidade de fase vitrea presente, 0 que poderia levar a um
aumento da porosidade, o que ndo foi observado.

O granito “andorinha” (nome comercial de um tipo de granito cinza) é mais poroso e

com grande volume de poros abertos, além de apresentar uma maior densidade.

Tabela 12 - Resultados de densidade e porosidade aparente.

Vol. de poros Absorc¢éo de Porosidade Densidade
Amostra abertos. (cm®) agua (%) aparente. (%) (glem®)
Granito 0,10+ 0,01 0,55+ 0,05 1,50+ 0,12 2,68+ 0,01
Comp. | 0,01+ 0,00 0,48+ 0,17 1,01 + 0,36 2,19+ 0,06
Comp. Il 0,01+ 0,00 0,40+ 0,18 0,85+ 0,37 2,15+ 0,01

Este resultado mostra-se importante quando se idealiza uma amostra pronta, como por
exemplo, no caso de um tampo de mesa confeccionado com o granito andorinha e com a
rocha sintética, nas medidas de 100 x 100 x 2 cm, que resulta em um volume de 20 . 10° cm®
para o granito a massa prevista € de 53,6 kg, enquanto na rocha sintética, 0 mesmo tampo, a

massa final prevista € de 43,8 kg. Portanto uma reducéo em massa em torno de 18%.

4.3.8 Rugosidade

Na Tabela 13 sdo apresentados os resultados da analise da rugosidade, utilizando-se os
parémetros Ra e Rt. O granito “andorinha” foi o material que apresentou maior rugosidade,
em termos de profundidade total, o que tende a produzir o material com menor resisténcia
mecanica. E possivel que nas cermicas da composicéo | a formagao de fase vitrea em maior

guantidade tenha reduzido a rugosidade.
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Tabela 13 - Rugosidade Ra e Rt.

Parametros
Amostra Ra (Lm) Rt (um)
Granito “andorinha’ 0,58+ 0,21 7,62+ 242
Rocha sintética obtida da comp. | 0,16 + 0,06 2,48 + 1,56
Rocha sintética obtida da comp. 11 0,71+0,12 6,00 + 1,57

4.3.9 Perda de massa eretracdo linear

Na segunda fase foram realizadas medidas de retragdo e perda de massa com maior
nimero de amostras, mais especificamente para este ensaio, foram usados 60 corpos de prova.
Embora tenha aumentado o niUmero de amostras, pode-se observar que os valores encontrados
pararetracdo linear se mantiveram dentro da dispersdo da analise realizada na primeira etapa.
Na Tabela 14 sdo apresentados os valores de perda de massa e retragdo linear da fase 2,
observa-se que as cerdmicas obtidas a partir da composi¢do |, que apresenta partes iguais de
materiais particulados precursores, tiveram maior retracdo linear e maior perda de massa.

Vale ressaltar que os corpos de prova do granito foram obtidos diretamente da pedra,

portanto ndo apresentam perda de massa ou retragéo linear.

Tabela 14 - Resultados de perda de massa e retragdo linear dafase 2

Amostra Perdademassa  Retracéo linear Temperatura
(%) (%) (0
Rocha sintética obtida da comp. | 3,65+ 0,01 12,30+ 0,11 850
Rocha sintética obtida da comp. 11 2,39+0,14 9,52+ 0,37 1050

4.3.10 Microscopia Optica

Devido ao tamanho de gréos, com areas que permitem visualizacdo na microscopia
optica, nd0 houve a necessidade de utilizar a microscopia eletrénica de varredura para

aquisi¢cao das micrografias do granito andorinha.
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Na Figura 42 séo apresentadas duas micrografias adquiridas por microscopia Optica da
superficie do granito andorinha que passou pelo mesmo processo de polimento e lixamento
realizado nas amostras de rochas sintéticas obtidas a partir das composices| ell.

Nas micrografias é possivel observar as dimensdes dos graos presentes nas amostras e
supor que tais formagdes estejam relacionadas a biotita (mica preta), feldspato e silica,
comuns neste tipo de granito.

Figura 42 — Micrografias obtidas por microscopio 6tico do granito.

vt o 100 pm
B

Fonte: AUTORA, 2014.

4.3.11 Microscopia eletrdnica de varredurae EDS

4.3.11.1 Microscopia eletronica de varredura e EDS da composi¢&o |

Na Figura 43 apresenta-se uma micrografia, obtida por MEV operando no modo retro
espalhado, de uma regido da superficie polida da amostra de rocha sintética obtida a partir da
composicdo |. Na ampliacdo de 500x € possivel observar a presenca de uma formacéo
granular com tonalidade cinza escura. Além disso, observa-se a formacéo de aglomerados que
necessitam de ampliacdo maior para que sgja possivel uma melhor definicéo de forma.
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Figura 43 - Micrografia obtida por MEV da composicéo | - 500X

Fonte: AMR/IAE/DCTA

Na Figura 44 apresenta-se uma analise realizada apés a limiarizacéo (threshold) e o
histograma, ambos obtidos da imagem 43. No histograma apresenta-se uma curva com uma
unica moda e os demais dados da curva impossibilitam um melhor contraste e melhor divisdo
de forma. Por esse motivo foram realizadas duas ampliagGes sucessivas na imagem da Figura
43, aprimeirarealizada naregido marcada em vermelho (2.000x), apresentada na Figura 45.

Figura44 - Limiarizagdo e histograma obtidos da Figura 43.
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Fonte: AMR/IAE/DCTA
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Figura 45 — Micrografia obtida por MEV composi¢éo | — 2.000X
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Fonte: AMR/IAE/DCTA

Na ampliacdo da figura 45 ainda ndo foi possivel definir corretamente a aglomeracéo
observada, portanto, uma nova imagem, adquirida por retroespalhamento, com ampliacéo de
5.000x foi realizada. Tal micrografia foi realizada a partir da regido em amarelo destacada na
figura.

A micrografia apresentada na Figura 46 confirma que existe formacéo de aglomerados
de gréos de menor tamanho distribuidos sobre a amostra.



101

Figura 46 - Micrografia obtida por MEV composic¢éo | —5.000X
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Fonte: AMR/IAE/DCTA

Para conhecer os elementos constituintes das formagdes observadas nas imagens foi
realizada uma andlise por EDS. Na Figura 47 apresenta-se uma andlise redlizada sobre a

regido do gréo de maior tamanho.

Figura47 - Analise por EDS daregi&o 1 (spectrum 1)
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Fonte: AMR/IAE/DCTA
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Nesta andlise pode se observa a presenca de O (44,4 %), Na (5,26 %), Al (13,89 %), Si
(30,87%) e Ca (5,69%). Portanto, estes gréos sdo constituidos por aluminossilicatos, formado
com célcio ou sodio, conforme ja fora observado na difragdo de raios X. Devido atemperatura
de sinterizagcdo (850°C) estes materials estédo diretamente ligados ao granito que comega a
interagir com o vidro que ja passou pelatemperatura de transicdo vitrea.

Na Figura 48 tem-se a andlise de uma nova regido 2, na qua se observa uma
constituicdo muito mais complexa, F (54,91%), Na (4,17 %), (Mg 0,69 %), (Al 6,20 %), (Si
8,48 %), K (0,92 %), (Ca 24,11 %) e Fe (0,53 %). Nestaregido a presenca do fltor deve-se ao
residuo do atague quimico realizado para revelar melhor a microestrutura da amostra.
Portanto trata-se de uma formacéo constituida de aluminossilicato.

Figura48 - Analise por EDS daregido 2.
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Fonte: AMR/IAE/DCTA

4.3.11.2 Microscopia eletronica de varredura e EDS da composi¢éo |1

Na Figura 49 observa-se a micrografia obtida por MEV, no modo de obtencéo por
retroespalhamento da superficie polida da amostra produzida a partir da composicéo Il. O
histograma e a limiarizagdo elaborados a partir da Figura 49, apresentados na Figura 50,
mostram que além de gréos, no tom cinza claro, tem bem definido na imagem a formagado de
poros (regido escura) e uma aglomeracdo numa escala de cinza mais clara que n&o é possivel
definir naampliacéo de 500x.
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Figura 49 — Micrografia obtida por MEV composicéo Il - 500X.
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Na Figura 50 é mostrado o valor da moda como zero, que representa a regido dos
poros. Para melhor definir as microestruturas foi realizada uma ampliagéo de 2000x, naregi&o

marcada em vermel ho.

Figura50 - Limiarizagdo e histograma obtidos da Figura 49.
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Fonte: AMR/IAE/DCTA

A Figura 51 apresenta a ampliacdo, usando elétrons retro espalhados, realizada na
regido marcada da Figura 49.

Nesta nova micrografia observam-se mais claramente os gréos maiores formados, com
contornos bem definido e uma relativa elevacéo, gréo menores aglomerados com alta razéo de

aspecto (semelhante a agulhas) também podem ser visto naimagem.
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Figura51 - Micrografia obtidapor MEV composicéo Il —2.000X.

Fonte: AMR/IAE/DCTA

Com o objetivo de visualizar melhor as regides cobertas por gréos menores e gréos
alongados, novas imagens com ampliagcdo de 5.000 e 9.000x foram realizadas, apresentadas
nas Figuras 52 e 53, respectivamente. Nota-se claramente a formagdo de gréaos menores e

gréos alongados, tipicos da mulita, porém é necesséaria a analise com EDS para comprovar.

Figura 52 Micrografia adquirida por MEV composicéo |1 — 5.000X

3 - - 7]

Fonte: AMR/IAE/DC
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Fonte: AMR/IAE/DCTA

Na Figura 54 mostra-se a andlise realizada por EDS sobre os gréos de maior tamanho
da amostra. Os resultados mostram que este material € composto de Si e O, ou sgja, devem
corresponder as estruturas cristalinas de SIO, observadas na difratometria de raios X.
Diferente da rocha sintética obtidas a partir da composicéo |, esta amostra foi sinterizada a
1050°C. Normamente em queimas de materiais ceramicos nas quais ha presenca de
plagioclasio e dailita (argilo mineral) € de se esperar que entre 1050°C e 1100°C inicie-se a
formag&o da mulita e a segregacéo de cristobalita. Possivelmente a fase observada na difracéo
eno EDS.
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Figura54 - Andlise por EDS dos gréos de maior tamanho na amostra.
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Na regido observada por EDS sobre um gréo com formato aparentemente mais
irregular (rugoso) no resultado apresentam elementos que estéo relacionados com o feldspato,
sugerindo ainda a presenca de feldspato na temperatura de sinterizacdo. Ta anadise €
apresentada na Figura 55 indicando como elementos: O (44,97 %), Na (4,47 %), Al
(10,17 %), Si (34,03 %) e K (6,36 %0).

Figura 55 - Analise por EDS daregi&o constituida de graos com formato irregular
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Fonte: AMR/IAE/DCTA



107

A andlise por EDS daregido com presenca de gréos alongados, que sugere a existéncia
de mulita, € mostrada na Figura 56. Nesta regi&o foi verificada a presenca de O (19,44 %), F
(23,49 %), Na (3,73 %), Mg (5,31 %), Al (5,33 %), Si (9,64 %), K (1,33 %), Ca (6,72 %), Mn
(0,32 %) e Fe (24,68 %). O Fluor localizado esta relacionado com o ataque quimico utilizado
pararevelar amicroestrutura.

Figura56 - Andlise por EDS daregido com microestrutras no formato de agulhas.
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Fonte: AMR/IAE/DCTA

Na realizacdo da difratometria de raios X das amostras obtidas da composi¢éo |1
apareceram picos referentes a auminossilicato (Al,SIOs), estrutura tipica da familia da
Cianita, andalusita e silimanita. A estrutura cristalina da mulita € uma estrutura smilar a da
silimanita (Al,03.Si0,) modificada por defeitos. A diferenca nas estruturas se deve aos sitios
tetraédricos ocupados por d&omos de silicio e aluminio. Na silimanita esses sitios sdo
ordenados de forma que cada sitio tetraédrico SiO, seja coordenado por trés sitios tetragdricos
AlO4. Na mulita esses sitios sdo desordenados, podendo cada tetraédrico de SiO, ser
coordenado tanto por um sitio tetraédrico de SiO,4 e dois tetraédricos de AlOy4, ou dois sitios
de SiO4 e um de AlOg4, ou ainda, por trés sitios tetraédricos de AlO4 ( FEITOSA, 2011).

Além disso, segundo Magliano (2010), a caulinita, a pirofilita, a silimanita, a cianitae
a andalusita s80 bem conhecidas como precursores na obtencdo de mulita Portanto, a
possibilidade, devido a forma e semelhanca estrutural, de que os gréos de forma aongado
sgjam realmente mulita é consideravel.
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5 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos a primeira conclusdo a ser apresentada € que a
producdo de rochas sintéticas, a partir de residuos de vidro moido e p6é de granito, séo
plenamente viavels.

Rochas sintéticas obtidas de composi¢éo contendo 1/3 de p6 de granito, 1/3 de vidro
ambar e 1/3 de vidro transparente, apresenta maior valor de resisténcia a flexdo quando
sinterizadas a 850°C.

Rochas sintéticas obtidas a partir de composi¢cées com maior quantidade de po de
granito, 60% deste, 30% de ambar e 10% de transparente, necessitam de maior temperatura de
sinterizagdo, 1050°C. Este aumento no valor da temperatura estd relacionado a maior
guantidade de granito presente na amostra que tende, devido a sua composicdo, elevar a
temperatura de sinterizagéo.

A partir das propriedades mecanicas avaliadas, € possivel afirmar que as ceramicas
produzidas utilizando os residuos apresentam valores de tenséo de ruptura a flexéo superiores
ao determinado no granito comercial; valores de tenacidade a fratura (método SEVNB)
maiores gue os obtidos em telhas de cerémica vermelha e elevados valores de microdureza.

As cerdmicas obtidas apresentam menor porosidade aparente e menor molhabilidade
gue o granito comercial, o que se mostra promissor no sentido de uso como material de
revestimento ou soleiras.

Comparando as ceramicas obtidas a partir das composi¢oes, a mais interessante, do
ponto de vista comercial, é a primeira (1/3 granito, 1/3 vidro &mbar e 1/3 vidro transparente),
pois apresenta menor valor de temperatura de sinterizagdo, 0 que representa um ganho

econdmico consideravel e maior valor de resisténcia a flexao.
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6 TRABALHOSFUTUROS

A partir dos resultados obtidos com as composicoes | e 1l e visando dar continuidade a
este trabalho, pensou-se em refinar a microestrutura para melhorar as aplicagtes mecanicas.

Colocar um aditivo, que poderia ser PVa mais concentrado, melago de cana, uma
resina melamina ou resina poliéster junto as composic¢des para dar uma grande resisténcia a
frio, e que pudesse ser compactado com martel ete pneuméatico em uma formaja com tamanho
e molde para uma pia de cozinha ja com os furos da cuba e da torneira, para ndo ter
desperdicio de material, seria outra aternativa.

Outra hipétese seria aumentar a quantidade de fase vitrea para diminuir a temperatura
de fusdo. Assim poderia ser feito testes na propria olaria.

Pecas com maiores dimensdes, tratamentos térmicos diferentes, mudar a porcentagem

das composi¢oes, etc, sdo outros exemplos de trabal hos futuros.

6.1 AMPLIACAO DA CAPACIDADE DE UTILIZACAO DA ROCHA SINTETICA

6.1.1 Adicdo de pigmentos a rocha sintética.

A partir dos resultados obtidos durante o desenvolvimento desta pesquisa foram
realizados alguns estudos tendo como base as composicfes | e |1, com o objeto principal de
tornar esse produto ainda mais atraente comercialmente. O primeiro estudo foi a adicdo de
pigmentos (5% em massa) nas composi¢oes iniciais gue foram conformadas e sinterizadas nas
mesmas condic¢des anteriores (850°C para composicao | e 1050°C para a composi¢ao I1).

A fim de manter a ideia de baixo custo e facil acessibilidade ao produto, foram
utilizados Oxidos encontrados nas |ojas de materiais de construcdo, o chamado po xadrez. Este
produto é um pigmento a base de 6xido de ferro extremamente utilizado na construgéo civil
para colorir as argamassas e 0 concreto. Os resultados obtidos foram amostras com mais
coloragbes e com possibilidade de polimento. Na Figura 57 e 58 sd0 mostradas fotos de

algumas destas amostras, respectivamente, sem e com polimento.
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Figura 57 - Amostras da composicéo | com adicdo de pigmentos do p6 xadrez, sem
polimento.

Fonte: AUTORA, 2014.

Figura 58 - Amostras da composicéo | com adicdo de pigmentos do p6 xadrez, com

polimento.

Fonte: AUTORA, 2014.
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6.1.2 Desenvolvimento de amostr as com dimensdes maior es.

Amostras com dimensdes maiores foram produzidas com o intuito de ampliar as
aplicacOes para estas rochas sintéticas. As amostras com 20 cm de comprimento, 10 cm de
largura e 2 cm de espessura foram produzidas, tendo como base a composi¢éo |, conformadas
por prensagem em moldes de madeiras e sinterizadas em uma olaria da regido. Para a
sinterizacdo, as rochas sintéticas foram colocadas no forno utilizado para producéo de blocos
de ceramica vermelha atingindo uma temperatura em torno de 900 °C. Uma amostra de
dimensdes maiores é apresentada na Figura 59.

Figura 59 — Rocha sintética, obtida a partir da composicéo |, com dimensdes de 20x10x2,7cm.

06.11.2014 23:20

Fonte: AUTORA, 2014.

6.1.3 Fusdo da composicgo | a 1450 °C e recozimento a 800 °C

Para demonstrar outra aplicacdo para as composi¢oes estudadas, foi realizado um teste
visando a producdo de vidro. Neste estudo, o material precursor da composicdo | foi
conformado por prensagem uniaxial em molde de grafite de formato sextavado, e colocado no
forno para fusdo. A taxa de aguecimento foi de 3°C/min, temperatura final de 1450 °C e
patamar 3 horas. Para o processo de recozimento a pega foi colocada no forno a 800 °C por 5
horas e o resultado obtido € mostrado na Figura 60.
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Figura 60 - Fusdo da composicdo | a 1450 °C e recozimento a 800 °C.

Fonte: AUTORA, 2014.
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