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RESUMO

O Brasil possui destaque no mercado mundial no setor de revestimento
cerdmico, que demanda alta quantidade de matérias-primas, em especial
o feldspato, matéria-prima escassa, nobre e de alto custo, que em
composi¢des porceldnicas, por exemplo, podem estar presentes na
proporcdo de 35 a 55%. A procura por materiais alternativos na area
cerdmica tem se intensificado. Em estudos preliminares percebeu-se a
possibilidade de utiliza¢do de basalto na substitui¢cdo parcial ou total de
feldspatos em massas porcelanicas. Desta forma, o objetivo deste trabalho
¢ estudar os efeitos causados pela substituicdo de feldspato por basalto
em composicdes ceramicas na porosidade, resisténcia a flexdo e
deformag@o piroplastica. O desenvolvimento do estudo foi divido em trés
etapas, sendo a primeira a caracterizac¢ao do basalto. Na segunda etapa foi
avaliado, além da composic¢do de referéncia sem substituicdo, outras 3
formulagGes cerdmicas com trés teores de substituicdo (50, 75 e 100%)
de feldspato por basalto. Foi efetuado um planejamento experimental
fatorial completo 22 com um ponto central em duplicata. As temperaturas
para queima dos corpos foram de 1200, 1220 e 1240 °C, definidas por
dilatométria Optica. J4 na etapa 3, o efeito da substituicio de feldspato por
basalto na deformacdo pléstica de corpos ceramicos foi analisado por
meio de fleximetria 6ptica. Destaca-se do FRX do basalto a presenca de
materiais fundentes como ferro (9,35%), s6dio (3,14%) e potassio (0,7%).
Em relacdo a porosidade, existe a tendéncia de aumento com o aumento
de temperatura e com a substitui¢do de feldspato por basalto. A resisténcia
a flexdo € fortemente influenciada pela temperatura, apesar de o nivel de
substituicdo também interferir no resultado, existe uma tendéncia de
aumento da resisténcia com o aumento da temperatura de queima. Em
relacdo a fleximetria, é possivel observar que a amostra C2 com 75% de
substituicdo e C3 com 100% deformaram menos a altas temperaturas do
que as demais composi¢des, além de ter retardado o inicio da deformacao.
Este efeito se da provavelmente por causa da menor quantidade de fase
vitrea residual no resfriamento. Confirmou-se, assim, a viabilidade
técnica da incorporacdo de basalto em massas porcelanicas apesar da
tendéncia de aumento de porosidade, foi observado o aumento da
resisténcia a flexdo e a diminui¢do de absor¢do de agua classificando as
diferentes formula¢des em grés, semi-grés e semi-poroso segundo norma
NBR 13818:1997. As massas com alta substitui¢do de basalto possuem
comportamento mais estavel do que a formulagéo de referéncia.

Palavras-chave: Basalto. Composicdo cerdmica. Fleximetria dptica.






ABSTRACT

Brazil stands out on the world’s ceramic sector market and demands a
high quantity of raw materials, especially feldspar that is scarce, noble
and expensive, making up from 35 to 55% of the composition of
porcelain. The search for alternative materials in the ceramic industry has
intensified. Preliminary data suggests the possibility of using basalt for
partial or total replacement of feldspar in porcelain masses. Thus, the
objective of this study is to assess the effects of the substitution of feldspar
with basalt in ceramic compositions in the porosity, flexural strength and
pyroplastic deformation. The study was divided into three stages, the first
being the characterization of basalt. In the second stage, three ceramic
formulations with different proportions of feldspar to basalt substitutions
(50, 75 and 100%) and one reference composition (without substitution)
were evaluated. A complete 2% factorial experimental design was carried
out with a central point in duplicate. The burning temperatures were
1,200, 1,220 and 1,240 °C, defined by optical dilatometry. In step three,
the effects of replacing feldspar with basalt on the plastic deformation of
ceramic bodies were analyzed using optical fleximetry. Basalt X-Ray
fluorescence analysis indicates the presence of fluxing materials such as
iron (9.35%), Magnesium (4.08%) sodium (3.14%) and potassium
(0.7%). A tendency of an increase in porosity was seen along with the
increase in temperature and substitution of feldspar with basalt. The
porosity in composition C1 (50% substitution) at 1200°C is 19.28 *
2.85%, while porosity in composition C3 (100% substitution) is 22.17 £+
0.70% at 1240 °C. Flexural strength is strongly influenced by
temperature, although the level of substitution also interferes with the
results. For the C1 composition at 1200 and 1240 °C, a flexural strength
of 11.08 £0.56 and 22.19 + 1.88 MPa was found, respectively. Regarding
fleximetry, it was observed that samples C2 and C3 with 75% and 100%
substitutions respectively, deformed less in high temperatures than the
other compositions, in addition to showing a delay in the beginning of the
deformation process. This effect is probably due to the lower amount of
residual glass phase in cooling. The technical feasibility of incorporating
basalt in ceramic masses was confirmed. Despite the tendency to increase
porosity, the tests also showed a decrease in water absorption and an
increase in bending strength. The masses with high substitution of basalt
have a more stable behavior than the reference formulation.

Keywords: Basalt. Ceramic composition. Optical fleximetry.
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1 INTRODUCAO

Atualmente, o Brasil possui destaque mundial no mercado de
cerdmica de revestimento, ocupando a terceira colocagd@o entre os maiores
produtores e também entre os mercados consumidores (ANFACER,
2016). Este mercado demanda grandes quantidades de matérias-primas,
que por vezes implicam em altos custos para os fabricantes devido a, por
exemplo, logistica. Por este motivo, o estudo de materiais alternativos
para aplicacdo em massas porcelanicas tem se mostrado um tema atual,
uma vez que além de possiveis redugdes de custo, pode-se promover a
diminuicdo da utilizagdo de recursos naturais.

Segundo Cabral (2018), as massas porcelanicas sdo compostas
basicamente por 10 a 20% de argilas, 20 a 30% de caulim, 35 a 55% de
feldspato, 0 a 3% de carbonato, 2 a 5% de bentonita e 0 a 5% de zircOnia.
Percebe-se que o feldspato é o item mais utilizado na formulagdo,
podendo chegar a 55% da composicdo da massa porcelanica.

O termo feldspato abrange uma série de aluminossilicatos alcalinos
ou alcalinos terrosos, sendo normalmente encontrados em misturas de
aluminossilicatos de potassio, sédio, calcio, litio e césio (ABCERAM,
2018). Na industria ceramica sio utilizados como materiais fundentes,
gerando massa vitrea nos revestimentos ceramicos.

A utilizagdo do feldspato na cerdmica tem sido problemética. Um
dos principais problemas € o seu alto custo, que ocorre devido as longas
distancias de deslocamento entre as jazidas de extracdo e os polos
industriais cerdmicos (normalmente de Nordeste para Sul ou Sudeste).
Outra desvantagem ¢é que dificilmente este material é encontrado puro,
contendo contaminantes ou mesmo outros elementos que podem causar
variacdes em suas propriedades (TAVARES et al., 2005). Devido a isto,
alternativas ao emprego de feldspatos tém sido estudadas.

O basalto € uma rocha ignea, proveniente da solidificacdo da lava
derramada em regides vulcinicas. Em alguns locais do Brasil €
encontrado de forma abundante e é normalmente constituido de 6xidos de
silicio, aluminio, ferro, célcio, magnésio, sddio e potassio. A composi¢ao
do basalto ¢ tipicamente de 43 a 47% de SiO, 11 a 13% de ALO3, 10 a
12% de CaO e 8 a 10% de MgO, além de outros 6xidos que estdo
presentes em teores inferiores a 5% (SCHIAVON et al., 2007).

Em uma planta de extra¢do de basalto instalada no sul de Santa
Catarina, esta rocha é extraida de uma pedreira e, em seguida, passa por
um processo de britagem. Apés esta etapa, os fragmentos de rochas sdo
classificados quanto ao seu tamanho, sendo que os grandes e médios
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(entre 3/16" e 2"), sdo amplamente utilizados para pavimentagao asfaltica
e preparacgdo de solos. No entanto, é gerada também uma quantidade
razoavel de materiais finos, que ao serem lavados durante o
beneficiamento decantam e sdo extraidos. Atualmente ha pouca utilizagdo
para este material, gerando custos com o seu descarte e um potencial
problema ambiental.

O estudo das propriedades do basalto pode auxiliar na aplicacdo
destes finos gerando economia e reducio de impactos ambientais. Sabe-
se que a sua fusdo ocorre acima de 1500 °C, porém mesmo em
temperaturas inferiores a 1000 °C ocorrem mudangas morfoldgicas,
devido a fusdo e cristalizacdo de algumas fases presentes no material.
Outra caracteristica importante é que a massa do basalto varia em menos
de 1% quando aquecido a temperatura de 1000 °C, em atmosfera inerte
ou oxidante, auxiliando na estabilidade dimensional de revestimentos
cerdmicos (SCHIAVON et al., 2007). Somados esses fatos, é possivel
deduzir que o basalto pode ser usado em substitui¢do as matérias-primas
ceramicas, atuando como um material fundente em materiais
porcelanicos, por exemplo.

Neste contexto, o presente trabalho visa a substituicdo parcial ou
total do feldspato por basalto para a obtencdo de formulacdes de
revestimentos ceramicos. Para isto, um estudo detalhado envolvendo um
planejamento de formulacdes de massa, curva de queima e avaliacdo das
caracteristicas técnicas do produto obtido, por meio de testes
padronizados foi realizado. Além disso, a avaliacdo do efeito da
substituicdo de feldspato por basalto na deformacéo piroplastica também
foi realizada.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Estudar os efeitos causados pela substitui¢do do feldspato por
basalto em composic¢do porcelanica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS
Sao objetivos especificos:
* Conhecer o comportamento quimico e fisico-quimico do basalto;
* Avaliar o efeito da substituicdo do feldspato por basalto e da
temperatura de queima na porosidade e resisténcia a flexdo das

formulagées avaliadas;

* Avaliar o efeito da substituicio de feldspato por basalto na
deformagao piroplastica de composi¢des porcelanicas.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste capitulo s@o descritas as principais caracteristicas do basalto,
sua extracdo beneficiamento e aplicagdes. Também serdo descritas
massas ceramicas, seus processos de fabrica¢do e o uso na construgio
civil.

3.1 CERAMICA

A ceramica € um material artificial, de elevada resisténcia e por ser
o material mais antigo produzido pelo homem, possui grande incidéncia
em escavacoes arqueoldgicas (ANFACER, 2019). Os artefatos ceramicos
mais antigos conhecidos pelos arquedlogos foram encontrados na
Tchecoslovaquia e datam por volta de 24.500 a.C. Outras importantes
pecas cerdmicas foram encontradas no Japao e produzidas hé cerca de oito
mil anos.

No decorrer dos séculos, o homem encontrou a necessidade de
buscar abrigo e percebeu a necessidade de recipientes para armazenar
agua, alimentos, sementes e bens de consumo em geral. Logo a ceramica
comecou a ser empregada na confec¢do de vasilhames simples, evoluindo
com o decorrer do tempo para recipientes complexos, esculturas e objetos
de decoracio.

O implemento de maquinarios modernos, técnicas de fabricagdo e
gestdo popularizou ainda mais a cerdmica. As aplicacdes dos materiais
cerdmicos também ampliaram bastante. Além dos usos ja tradicionais,
também as cerdmicas vermelha, de revestimento, loucas sanitarias e as
cerdmicas técnicas para fins diversos, como quimico, elétrico, térmico e
mecanico, sdo conhecidos.

3.1.1 Processo de Fabricacao para Revestimento Ceramico

S&o as etapas as quais as matérias-primas sdo submetidas a fim de
se obter um produto final. Uma das caracteristicas principais do processo
¢ amoagem a imido, método que garante maior homogeneidade da massa
cerdmica e a diminui¢do do tamanhos de particulas Na Figura 1 € ilustrado
o processo genérico para fabricac¢do de revestimentos ceramicos.
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Figura 1 - Fluxograma genérico do processo de fabricagdo ceramica.

Formulagao Moagem Conformagao Secagem | Queima> .

Fonte: Do autor, 2020.

3.1.2 Formulacao de Massa para Revestimento Ceramico

Consiste na dosagem de duas ou mais matérias-primas, em
propor¢des adequadas para a obtencdo de uma mistura homogénea, que
ird garantir a qualidade do produto. A dosagem das matérias-primas
naturais, aditivos e dgua deve seguir com rigor as formulagdes de massas
previamente estabelecidas (OLIVEIRA et al., 2008).

Quando se trata de porcelanatos, com moagem por via imida, os
componentes comumente utilizados sio:

e Argilas: Basicamente constituida de argilominerais, matéria
organica, além de outras impurezas ou elementos diversos, € um
recurso natural de granulacdo fina (ABCERAM, 2019). Sua
aplicacdo na cerdmica confere caracteristicas ligantes e
plastificantes a mistura, promovendo fluidez da massa,
aumentando a densificacdo e a resisténcia dos corpos de prova
na conformacio;

e Quartzo: Originado principalmente da areia e arenito apds
sofreram desagregacio e metamorfismo. Em massas de cerAmica
branca o quartzo auxilia no ajuste da viscosidade da fase liquida
no momento da sinterizacdo, além de auxiliar na liberacdo de
gases (ABCERAM, 2019);

* Feldspatos: formado por um grupo de minerais com propor¢des
diferenciadas de Soédio, Calcio e Potassio (DNPM, 2013).
Juntamente com o filito, sdo os mais habituais fundentes
utilizados na ceramica. O feldspato atua como formador de fase
vitrea devido a temperatura de fusdo ser relativamente baixa,
principalmente o sédico, (feldspato sédico em torno de 1170 °C
e feldspato potéssico em torno de 1500 °C), (ABCERAM, 2019
e LUZ et al., 2005);

e Caulins: Materiais relativamente  puros, constituidos
essencialmente por caulinita, granulometria fina e aparéncia
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clara (MELLO, 2011). Possuem caracteristicas plasticas e
suspensivas semelhantes as argilas. Outros beneficios sio a
adicdo de brancura a massa e o auxilio na formacéo de fase vitrea
quando combinados com materiais fundentes alcalinos.

3.1.3 Moagem a Umido

Nesta etapa, as matérias-primas, sao colocadas em um moinho de
bolas, onde passam por um processo de cominuicio, até que atinjam uma
distribui¢do granulométrica adequada. Esta moagem € intitulada como via
umida devido a 4gua adicionada para realiza¢@o do processo. Para massas
de porcelanato, nas industrias, o tempo de moagem pode superar 12 h,
porém em moinhos laboratoriais pode ser reduzido para até 40 min.

A densifica¢do pode ser influenciada pelas caracteristicas fisicas e
quimicas da matéria prima bem como sua granulometria. A variagdo da
densificaco, pode determinar a variacdo da retragdo linear, porosidade, e
resisté€ncia mecanica (OLIVEIRA et al., 2015).

O processo de moagem via Umido gera uma mistura liquida
chamada barbotina, que necessita passar por um processo de secagem
antes da etapa de prensagem. Na industria, utiliza-se o processo de
atomiza¢do da mistura, promovendo a evaporacao parcial da d4gua contida
na barbotina, dando origem a granulos esféricos (OLIVEIRA et al.,
2015). Em escala laboratorial, o processo de secagem e destorroamento
da massa fazem papel semelhante. Por fim, obtém-se uma massa
granulada com cerca de 6 a 7% de umidade, para a fase de conformagao
dos corpos de prova.

3.1.4 Conformacao das Pecas

Também conhecida como prensagem, esta € a etapa em que as
matérias-primas so prensadas e ganham a forma do produto final.

O grau de compactagdo do corpo cerdmico influéncia nas suas
caracteristicas finais, como a absor¢ao e resisténcia. Quanto maior a
pressao de compactagdo, existe a tendéncia de diminui¢do da absor¢ado de
agua. Por isso, para revestimentos de baixa porosidade s@o utilizadas
pressdes bastante elevadas, normalmente entre 400 e 500 kgf/cm?.

3.1.5 Secagem

Nesta etapa, os corpos de prova passam por um secador, podendo
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ser continuo ou intermitente, com o objetivo de reduzir a umidade residual
para o minimo valor possivel. Esta etapa é importante para garantir
resisténcia mecanica adequada para as etapas posteriores do processo,
bem como reduzir o risco de danos aos corpos de prova, devido ao rapido

aquecimento de particulas de dgua durante a queima.
3.1.6 Queima

A 1ltima etapa do processo consiste na queima dos corpos de
prova, utilizando-se de temperaturas elevadas, que irdo produzir
mudancas estruturais e a formacdo de fase vitrea. As curvas de queima
costumam atingir temperaturas em torno de 1200 °C.

Uma curva de queima com gradiente de temperatura adequado
deve resultar em um produto final com estabilidade dimensional, poucas
oscilacdes de porosidade e absorcdo de 4gua, além de resisténcia
mecanica adequada (OLIVEIRA et al., 2015). Tais pardmetros deverao
atender as especifica¢des técnicas normatizadas.

3.1.6.1 Deformacdo Piropldstica

A deformacdo piroplastica engloba uma classe de defeitos
associados a varios produtos cerdmicos, uma vez que durante o processo
de sinteriza¢c@o envolve uma formacdo de fase liquida (SANCHEZ et al.,
2019).

A deformacio piroplastica acontece quando hd formacdo de uma
grande quantidade de fase liquida que ocorre durante a sinterizaco, e que
no resfriamento se torna vitrea. E comum ocorrer em produtos que contem
alta vitrificacdio como os revestimentos ceramicos da classificacdo
porcelanato, normalmente pecas de grades tamanhos (MELCHIADES et
al., 2012; MELCHIADES et al., 2014).

Pode-se descrever que a deformagdo piroplastica depende
principalmente das propriedades e volume da fase liquida na temperatura
de queima e das caracteristicas estruturais da porosidade onde a mesma é
alojada (RESTREPO e DINGER, 1993; PORTE, 2004; BERMARDIN et
al., 2006; RAIMONDO, 2009).

Este defeito afeta principalmente produtos caracterizados por um
alto grau de densificacdo em que sua porosidade final aberta € muito baixa
ou quase zero. Assim, produtos como porcelanas, lougas, clinquer, telhas
esmaltadas sofrem este tipo de deformagdes devido a fase liquida
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desenvolvida no interior da peca durante a queima (SANCHEZ et al.,
2010; AMOROS et al., 1991).

Raimondo (2009) cita que mesmo que o controle de temperatura
do processo seja rigoroso, a cinética de formacao rapida da fase vitrea e
viscosa, torna facil o aparecimento da deformacdo piroplastica como de
empenamento e expansao.

Acredita-se que a modifica¢do das propriedades da fase liquida
formada durante a queima pode melhorar a estabilidade da forma do
corpo ceramico, contribuindo assim para minimizar o problema de
deformacdo piroplastica (LISANDRA et al., 2017).

3.2 MASSAS PARA CERAMICAS DE REVESTIMENTO

Placas ceramicas para revestimento devem atender as
especificacdes da NBR13818 (Tabela 1).

Tabela 1 - Classificac@o de revestimentos ceramicos quanto a absor¢ao
de 4gua.

Absorcao de Agua

Grupo (%) Aplicacoes Residenciais

Bla 0,0a0,5 Pisos e paredes (porcelanato)
BIb 0,5a3,0 Pisos e paredes (grés)

Blla 3,0a6,0 Pisos e paredes (semi-grés)
BIIb 6,02 10,0 Pisos e paredes (semi-poroso)
BIII Maior que 20,0 Paredes (azulejo)

Fonte: ABNT NBR 13818, 1997

Em 2012, dos 870,1 milhdes de m? de revestimentos cerimicos
produzidos no Brasil, 92 milhdes de m? foram porcelanatos, por exemplo
(ANFACER, 2012). No biénio 2014/2015 foram programados aportes de
R$ 957 milh&es pelas inddstrias de revestimentos ceramicos (ANFACER,
2015). Estes ndmeros refletem o crescimento da demanda pelos
revestimentos gresificados, gerando também um aumento na demanda de
matéria-prima para a fabricagdo dos mesmos. Os grandes polos de
fabricacdo ceramica ficam no Sul e Sudeste do pais, gerando um alto custo



32
de aquisi¢do de matérias-primas, principalmente dos feldspatos, vindos
em sua maioria da regido Nordeste.

No ano de 2019 a produgio brasileira foi de 909 milhdes de m? de
revestimento ceramico, com projecdo de 935 milhdes de m? para o ano de
2020. (ANFACER, 2020).

33 §UBSTITUICAO DE FELDSPATO EM MASSAS PARA
CERAMICAS DE REVESTIMENTO

O material grés possui feldspato em sua composi¢do, que, segundo
Montedo et al. (2018), as proporcdes podem variar entre 45 e 55%.
Visando a redugdo de custos e a melhoria de desempenho dos
revestimentos cerdmicos, diversos estudos promovem a substitui¢do do
feldspato por outros materiais, com caracteristicas de fundéncia, porém
provenientes de outras fontes, podendo até serem residuos.

Em seu estudo Montedo et al. (2018), a fim de diminuir a
deformacgdo piroplastica, substituiu feldspato de uma determinada
formulag@o porcelanica por uma frita vitrocerdmica a base de cordierita
(2,0MgO-1,7A1,03-4,3Si05). O ensaio utilizado foi a fleximetria dptica.
Como resultado da substitui¢cdo de feldspato pelo vidro, obteve-se a
diminui¢do da flexdo na temperatura de 1240 °C, diminuindo 5% na
composicdo referéncia e 2% na composi¢do com 100% de substituicio.
Outros ensaios também foram executados, como a resisténcia a flexao que
aumentou de 39,9 MPa (referéncia) para 70,6 MPa com 100% de
substituicdo de feldspato pelo vidro a base de cordierita.

Segundo Sanches (2018), grande parte das inddstrias ceramicas
Brasileiras optam pela utilizacao de filito em substitui¢@o ao feldspato em
massas de porcelanato esmaltado. Em um estudo comparativo entre estas
duas matérias-primas, foram verificados comportamentos bastante
distintos durante a queima, tanto para os materiais puros quanto para
formulagdes em que foram aplicados. De maneira geral, os minerais
fundentes possuem grande influéncia na fusibilidade devido a diferenca
das temperaturas de fusdo dos minerais fundentes como mica muscovita
contidos nos filitos e da mistura de albita e ortoclasio contidos nos
feldspatos. Percebeu-se também que a cor de queima das massas com
filito estd diretamente ligada aos teores de Fe;Os3 e TiO2 (SANCHEZ,
2018).

Em estudo complementar, Sanchez et al. (2019) avaliaram a
piroplasticidade de massas de porcelanato contendo filito em substitui¢cdo
ao feldspato. Constatou-se maior formacdo de fase vitrea e menor
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temperatura para maxima densificacdo das massas contendo feldspato
(1195 °C para massa com feldspato e 1240 °C para a massa com filito),
ou seja, maior piroplasticidade em relagdo as massas contendo filito.

Nota-se que a substitui¢do do feldspato em massas ceramicas ja
€ uma realidade, mesmo que em alguns casos as caracteristicas das massas
sejam consideravelmente afetadas. Desta forma, percebe-se a necessidade
de estudos complementares referentes a substituicdo de feldspato por
outras matérias-primas, sem a perda de desempenho do produto. A
utilizacdo de residuos bem como materiais alternativos para tal
substituicdo, pode resultar em intimeros beneficios, como redugdo de
custos, redu¢do de impacto ambiental e uma possivel melhora da
qualidade da massa.

3.4 0 BASALTO

Os basaltos sdo rochas igneas muito abundantes, provenientes de
atividades vulcanicas e seu consecutivo resfriamento abrupto do magma,
normalmente encontrados na forma de derrames. A formacdo basaltica
constitui aproximadamente dois tercos da superficie de terra abaixo dos
oceanos. No sul do Brasil estdo disponiveis em grande quantidade, nas
formacgGes da Serra Geral e da bacia do Rio Paran4, constituindo até 90%
das rochas vulcanicas nestes locais (OLIVEIRA et al., 1998; ERCENK et
al., 2018; ROEX, 2006).

A mineralogia essencial € plagiocldsio calcico (labradorita) de
formula quimica [(Ca,Na)(ALSi)4sOs] (30 a 50%), augita
(Ca,Na)(Mg,Fe,Al Ti)Si206, (20 a 40%), magnetita (Fe3O4) ou ilmemita
(FeTiOs) (5 a 15%) e quantidades muito varidveis de matriz vitrea. A
textura € afanitica, microgranular, por vezes amigdaloidal (cavidades ou
vesiculas), (OLIVEIRA et al., 1998).

A coloragdo geralmente preta ou cinza, sendo que tons
avermelhados podem ser observados devido a presenca de 6xidos de ferro
e a acdo de intempéries. De granulacdo fina, pode apresentar estrutura
maci¢a (compacta) ou veicular/amigdaloidal (OLIVEIRA et al., 1998;
ERCENK et al., 2018).

Do basalto principalmente sdo extraidas as britas, que sdo
empregadas na construcdo civil, de modo geral, em constru¢ao rodoviaria,
concreteiras, industria de pré-moldados e afins.
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3.4.1 Jazida de Rochas Basalticas em Maracaja/SC

O basalto a ser utilizado neste trabalho é proveniente de uma planta
de extracdo e beneficiamento localizada no municipio de Maracaja, no sul
de SC. H4 mais de 30 anos em funcionamento, possui quatro titulos
minerarios, totalizando mais de 90 hectares para exploracio.

Para o entendimento da disponibilidade e das propriedades do
basalto, é necessdrio primeiro o entendimento de alguns aspectos
geologicos da regido em que esté situada a jazida, ou seja, a formacio da
Serra Geral.

A Serra Geral é formada por um segmento vulcinico e possui
rochas bésicas e dcidas. A denominacdo € devido a White (1908), que no
seu estudo da geologia sul-catarinense referiu-se as rochas basélticas da
regidao do Rio Sdo Bento como "eruptivas da Serra Geral". O aspecto
apresentado sobre a formacao da serra por Leinz (1949) € de um derrame
individual classico, com suas determinadas zonas e juntas. Ele também
estabeleceu dois perfis, o da Serra do Pinho, RS (Estrada Trés Forquilhas
- Tainhas), com 13 derrames, e o da Serra do Rio do Rastro (estrada Lauro
Miiller — Bom Jardim da Serra), com 9 derrames (EIA, MORRO DO
MARACAIJA, 2018).

No contexto geoldgico regional de Maracajd, ocorrem ao norte da
area os granitos da Suite Intrusiva Pedras Grandes, a oeste toda a
sequéncia sedimentar das formagdes geoldgicas da Bacia do Parand, que
vao de encontro as rochas basalticas da Formagao Serra Geral e a leste e
sul, os sedimentos de origem marinha e continental (EIA, MORRO DO
MARACAIJA, 2018).

A formagdo da Serra Geral encontra-se distribuida por toda a
planta de extracdo de rochas basélticas, cujo aspecto fisico pode ser
observado na Figura 2. A colora¢io muito escura e o aspecto coerente em
toda a extensdo dos taludes expostos evidenciam as caracteristicas
desejadas das rochas basalticas.

Na Figura 2A tem-se a exposi¢do da rocha na mina, pronta para a
extracdo. Na Figura 2B a rocha é mostrada em detalhes, onde é possivel
observar sua coloracio escura.
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Figura 2 - Jazida de basalto morro do Maracaja.
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Fonte: EIA, morro do Maracaja, 2018.

3.4.2 Beneficiamento do Basalto

O processo de lavra de rocha € realizado a céu aberto no local,
seguindo o conceito Open Pit Mining. Este processo pode ser definido
como uma atividade mineraria, onde as jazidas, localizadas em
subsuperficie a superficie, sdo mecanicamente escavadas na forma de
bancadas (EIV — MORRO DO MARACAJA, 2018).

Nestas bancadas, o desmonte desse material € realizado por meio
de detonacdes. Para estas, inicialmente sdo executadas as perfuracdes,
para colocacao dos explosivos, conforme a malha pré-definida no projeto.
Dessa forma, sdo gerados blocos que sao posteriormente carregados por
escavadeiras hidraulicas e transportados por caminhdes basculantes
adequados (EIV — MORRO DO MARACAJ A, 2018).

Parte desse material é encaminhado diretamente para a unidade de
beneficiamento e outra, composta por blocos maiores que o tamanho
necessario, para uma pilha de minério disposta em outro local. Neste, os
blocos sdo reduzidos para tamanhos menores por meios mecanicos (EIV
—MORRO DO MARACAIJA, 2018).

Ambos os materiais sdo transportados através de caminhdes para a
planta de beneficiamento, onde € produzido o produto, vendido
comercialmente como brita. O material britado passa por um processo de
classificacdo, no qual se dd a separacdio do mesmo por faixas
granulométricas (EIV — MORRO DO MARACAJA, 2018).
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Apés o beneficiamento e a classificacdo dos produtos, restam

apenas a venda e o transporte ao consumidor final. A Figura 3 ilustra com
detalhes o processo descrito através de um fluxograma com imagens.

Figura 3 - Fluxograma extracdo e beneficiamento de rochas.
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Fonte: IRAMINA et al., 2009.

3.4.3 P6 de Basalto

A parte mais fina resultante do beneficiamento do basalto, o pd de
basalto, cuja maior parte das particulas ndo ultrapassam 0,075 mm (200
mesh), atualmente ndo possui viabilidade comercial, sendo considerada
um subproduto. O destino correto deste material implica em custos e
impactos ambientais indesejados.

O p6 de basalto pode ter diferentes nomenclaturas, como areia
artificial, p6 de brita, finos de britagem, areia ciclonada, sendo p6 de
pedra o nome mais usual. Para cada britagem, existe variagdo
granulométrica do pd de pedra, bem como os teores de material
pulverulento (RODRIQUES et al., 2018).

3.4.4 Estudos de Aplicacoes do P6 de Rochas Basalticas
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Conforme ja descrito, o p6 fino de basalto resultante de processos
de britagem esta disponivel em grande quantidade e com baixo custo. No
entanto, ainda ha pouca aplicacdo deste material em grande escala.
Devido as suas caracteristicas técnicas interessantes, estudos mostraram
a sua aplicagdo em solos, bases asfilticas, argamassas e materiais
ceramicos.

Uma das alternativas para o uso de p6 de basalto € a utilizagdo em
compostos para plantagdes. Em misturas entre solo e pd de basalto, foram
observadas propriedades interessantes, como: fonte de micro e macro
nutrientes, promocao da corre¢do do pH do solo e melhoria da estrutura
fisica do solo, resultando em melhores resultados do crescimento
vegetativo em comparagdo as amostras de solo referéncia (WELTER et
al., 2011).

De acordo com Silva, Campitelli e Gleize (2007), em estudo
comparativo entre argamassas com areia de britagem e areia
convencional, as composi¢des contendo areia de britagem apresentaram
maiores resisténcias mecénicas, devido a condicionante de possuirem
maior densidade de massa aparente no estado endurecido, devido ao
material pulverulento de sua composigao.

A adicdo de finos de basalto (filler) em massas de cerimica
vermelha como alternativa de substituicdo da argila mostrou-se vidvel
para teores de até 30% (REBMANN et al., 2001). Foi destacada também
a possibilidade de utilizacdo do rejeito como material fundente, quando
testado em temperaturas acima de 1100 °C.

Em estudos recentes avaliam o pd do basalto em diferentes areas
da engenharia de materiais como: sintese de zedlitas, compdsitos epoxi
hibridos, polidcido lactico (polimero constituido por moléculas de acido
lactico), compdsitos isotaticos de polipropileno (polimeros isotaticos), e
em todos eles pode-se obter resultados positivos quanto a suas
propriedades e aplicacdes (KE; SHEN; YANG, 2019; BARCZEWSKI et
al., 2020; BARCZEWSKI; LEWANDOWSKI; RYBARCZYK, 2020;
MATYKIEWICZ; BARCZEWSKI, 2020). Porém o p6 do basalto tem
sido incorporado com mais frequéncia em pesquisas referentes a
construcdo civil de maneira mais sustentavel.

Dobiszewska e Beycioglu (2020) usaram o p6 de basalto residual
como substituto parcial da areia na producdo de argamassas. Foi possivel
obter aumento de 25 % na resisténcia a compressdo, além de apresentarem
menor porosidade na zona de transicdo interfacial.

O efeito de temperaturas elevadas em amostras de argamassa com
substituicdo parcial de areia por pd de basalto e adi¢@o de fibras de basalto
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foi investigado em outro estudo, as amostras preparadas foram expostas
a temperaturas como 300, 600 e 800 °C. A substituicdo de 20% do p6 de
basalto por areia melhorou o desempenho das argamassas em todas as
temperaturas avaliadas e a adicdo de fibra de basalto contribuiu para a
tenacidade em temperaturas elevadas (AKYUNCU, 2019).

Anna Pazniaki et al. (2018) estudaram o efeito de residuos de
rochas graniticas e basalto na microestrutura e propriedades de grés
porcelanato. O estudo objetivou investigar a possibilidade do escoamento
dos rejeitos de granito e basalto na producdo de composicdes
porcelanicas. Para isso foram feitas andlises com diferentes teores de
substituicdo de feldspatos pelos rejeitos, chegando a no maximo 10%. Os
resultados mostram ligeira diminui¢do (de 0,4 para 0,2) da absor¢do de
dgua, comparando amostras com substituicdo de 2,5 e 10%, na
temperatura de sinterizacdo de 1200 °C. A retracdo também apresentou
ligeiro aumento quando comparadas as duas amostras (de 8,25 para
8,75%). Estes resultados foram alcancados devido a natureza
mineraldgica e quimica das rochas estudadas, os basaltos apresentam o
comportamento térmico favoravel a formagdo de fase vitrea de baixa
viscosidade com temperatura de inicio de sinterizagdo na faixa de 1150-
1160 ° C.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo, os materiais ¢ métodos, bem como 0s ensaios
utilizados na pesquisa, serdo abordados de forma descritiva. O trabalho
consiste na substitui¢do do feldspato por residuo de basalto para obtencio
de massas para revestimentos cerdmicos. Desta forma, foram testadas 4
composicdes, sendo uma composi¢do padrdo, sem a substituicdo do
feldspato pelo basalto, e outras trés com 50, 75 e 100% de substitui¢ao.
Dividiu-se a pesquisa em trés etapas, sendo a Etapa 1 a caracterizacdo do
basalto, a Etapa 2 a investigacdo do efeito do teor de substituicdo de
feldspato por basalto e a Etapa 3, em que apds eleita a composigdo e
temperatura com o melhor desempenho da Etapa 2, as mesmas foram
submetidas a ensaios afim de analisar a formulagdo com melhor
desempenho. Este capitulo € dividido em quatro subtitulos, sendo um
descrevendo os materiais e trés para as etapas experimentais.

4.1 MATERIAIS

As matérias-primas ceramicas utilizados para fabricacdo dos
corpos de prova foram disponibilizados pela empresa Colorminas
Colorifico e Mineracdo S/A. Trata-se de matérias-primas disponiveis no
mercado e amplamente estudadas e caracterizadas. O basalto foi
fornecido pela empresa Sul Brasileira de Mineracdo Ltda e foi obtido da
unidade de extracdo e beneficiamento da jazida, em Urussanga — SC.

4.1.1 Matérias-Primas Ceramicas

Composi¢des ceramicas ndo possuem uma composi¢ao especifica.
No entanto, usualmente sdo constituidas por uma mistura de argilas,
quartzo e feldspato, entre outros. De acordo com Montedo, Guidolin e
Oliveira (2018):

“As formulagdes tipicas contém entre 30 a 40% de
argilas, 5 a 20% de quartzo e entre 45 a 55% de
feldspato, além de possivelmente caulim e outros
materiais fundentes.

Neste trabalho as matérias-primas cerdmicas utilizadas na
composi¢do foram argila plastica (passante em malha #325 com residuo
de 4 a 5,5%), quartzo (passante em malha #325 com residuo de 8%),
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feldspato sédico-potdssico (passante em malha #200 com residuo de 3 a
5%), e caulim (passante na malha #325 com residuo de 4%).

4.1.2 Basalto

O basalto, apds o processo de beneficiamento, disponibilizado
como produto acabado, possui diferentes faixas granulométricas. Tais
faixas sdo necessdrias para o emprego em asfaltos e concretos, por
exemplo. A Tabela 2 mostra as faixas granulométricas utilizadas pela
empresa para a classificacdo do seu produto acabado.

Tabela 2 - Classifica¢do das rochas basalticas ap6s a britagem.

Material Granulometria
P6 de pedra Menor do que 3/16”
Pedrisco De 3/16” a 3/8”
Brita 0 De 3/8” a 3/4”
Brita 1 De3/4”al”
Brita 2 Del”al1/4”
Brita 3 Del1/4”a2”

Fonte: Sul Brasileira de Mineragao, 2020.

O basalto cedido pela empresa Sul Brasileira de Mineracdo Ltda é
origindrio do beneficiamento da rocha basaltica, sendo um material
homogéneo (Figura 4) separado por processo de via seca com auxilio do
filtro de mangas. Este material ndo sofreu nenhum tipo de aquecimento
e/ou contaminagdo, cujas caracteristicas poderiam ser alteradas.
Apresenta granulometria relativamente fina e uniforme com 80% do
residuo passante em peneira 200 mesh (0,074 mm).
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Figura 4 - P6 de basalto.

Fonte: do autor 2020.

4.2 CARACTERIZACAO DO BASALTO (ETAPA 1)

A Etapa 1 consiste na caracteriza¢do do basalto para que se possa
executar o planejamento de formulacdo da massa cerdmica. A Figura 5
representa os ensaios que serdo executados na Etapa 1.
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Figura 5 - Caracterizacio do basalto - Etapa 1.
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Fonte: Do autor, 2020.
4.2.1 Ensaios Realizados

Foram realizados ensaios para caracterizar o basalto estudado,
conforme citado nos topicos subsequentes.

4.2.1.1 Granulometria a laser

A granulometria do basalto foi identificada pelo método de
difracdo a laser com ultrassom em via Umida com &gua utilizando
poliacrilato de s6dio como agente dispersante, em analisador de tamanhos
de particulas da marca Cilas modelo PSA 1064. As anélises foram
realizadas no Laboratério de Caracterizacio de Materiais do
IDT/UNESC. A granulometria do basalto foi determinada de acordo com
anorma NBR NM 248 (2003). O tamanho de particula pode influenciar
diretamente nas propriedades como alteracdo na retragdo de queima
(DAROLT, 2011).



43
4.2.1.2 Microscopia de aquecimento (amolecimento)

Esta é uma técnica que determina temperaturas tipicas de materiais
fundentes, como temperatura de esfera, de meia esfera e de fusao, pela
observacdo das transformacdes dimensionais ocorridas em uma amostra
durante o aquecimento. E um ensaio importante para se conhecer a
fusibilidade de um material fundente. O ensaio foi realizado em
dilatdmetro Optico Expert System Solutions, modelo Misura HSM
ODHT, com taxa de aquecimento de 40 °C/min na faixa de temperatura
de 25 a 1200 °C. A anélise foi realizada no Laboratério de Ceramica
Técnica — CerTec, pertencente ao IDT/UNESC.

4.2.1.3 Fluorescéncia de raios X (FRX)

O método de Fluorescéncia de Raios X consiste na anélise
qualitativa e quantitativa da composi¢cdo elementar, pela excitacdo de
atomos e deteccdo de seus raios X caracteristicos (BRUKER, 2016).
Desta forma, com este ensaio determina-se quantitativamente os 6xidos
presentes. Foi utilizado o espectrdmetro de fluorescéncia de raios X
Fabricante Panalytical, modelo Axios Max. As andlises foram realizadas
no SENAI/Criciima.

4.2.1.4 Andlise mineralogica (DRX)

A técnica de Difragdo de Raios X ¢ utilizada para caracterizar
estruturalmente um material, por meio da identificacdo de fases cristalinas
presentes na amostra. Foi utilizado um difratdmetro de raios X Phillips
X’Pert MDP, com radiac¢éo incidente CuKa (1,5406 A), em um intervalo
de leitura de 5 a 75° (20), passo de 0,02° e tempo de passo de 10 s. As
andlises foram realizadas no Laboratério de Materiais Ceramicos
LACER/UFRGS.

4.3 AVALIACAO DO EFEITO DO TEOR DE SUBSTITUI(;AO DO
FELDSPATO PELO BASALTO NA POROSIDADE E RESISTENCIA
A FLEXAO (ETAPA 2)

A Etapa 2 esta relacionada a definicdo da formulacdo da massa
cerdmica com melhor desempenho em relag@o a porosidade e resisténcia
a flexd@o, conforme Figura 6.
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Figura 6 - Obtencao e caracterizacio das composicoes - Etapa 2.
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Fonte: Do autor, 2020.

O teor de substitui¢do de feldspato por basalto e a temperatura de
queima foram usados como varidveis de estudo. A composi¢do de
referéncia, utilizada neste trabalho, foi definida com base no trabalho de
Montedo et al. (2018), que utilizou uma massa com 30% de argila
pléstica, 15% de caulim, 10% de quartzo e 45% de feldspato. Com isto,
uma das condicdes experimentais estudadas seria escolhida e
posteriormente testada na terceira etapa deste trabalho.

4.3.1 Planejamento Experimental

O planejamento experimental com confiabilidade de 95% foi
elaborado considerando o teor de substituicdo do feldspato por basalto e
a temperatura de queima. Desta forma, estabeleceu-se o planejamento
fatorial completo 22 com um ponto central em duplicata. A varidvel
independente “teor de substitui¢do” foi avaliada entre 50 e 100% de
substituicdo de feldspato por basalto, enquanto a “temperatura de queima”
variou entre dois niveis, definidos a partir da analise da curva de retracio
linear por dilatometria dptica. As varidveis de resposta foram definidas
como sendo a porosidade, resisténcia a flexdo e absor¢do de 4dgua.

A possibilidade de executar o planejamento experimental, bem
como a utilizacdo de software estatistico, permite a minimizacdo de
ensaios para a compreensao do efeito de cada varidvel independente nas
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varidveis-resposta, uma vez que os resultados podem ser facilmente
comparados por meio da extrapolagdo e tendéncia de resultados.

Com as matérias-primas secas, foram preparadas misturas de
quatro composicdes, sendo CO a composicdo de referéncia (0% de
basalto), C1 a composicdo com 50% de substitui¢do do feldspato por
basalto, C2 com 75% de substituicdo e C3 com 100% de substitui¢do,
conforme mostrado na Tabela 3.

Tabela 3 - Formulagdes estudadas.

CO-Ref. C1-50% C2-75% C3-100%
Argila 40% 40% 40% 40%
Feldspato 45% 22,5% 11,25% 0%
Basalto 0% 22,5% 33,75% 45%
Caulim 12% 12% 12% 12%
Quartzo 3% 3% 3% 3%

Fonte: Do autor, 2020.
4.3.2 Preparacao das Composicoes

Todas as misturas foram preparadas no CerTec e serdo citados seus
procedimentos de preparagdo na sequéncia deste item.

Devido a baixa granulometria do basalto, que compde até 45% da
formulacdo da massa ceramica a ser testada, as matérias-primas nao
passaram por processo de moagem. Desta forma, apds o processo de
secagem em estufa laboratorial da marca Cienlab, modelo CE220/100 por
24 h a temperatura de 100 °C, as matérias-primas foram armazenadas até
a realizacdo das misturas.

Para preparacio das misturas as fragdes das matérias-primas foram
pesadas em uma balanga da marca Marte, modelo BL3200H, em
sequéncia foram umidificadas com um borrifador até atingirem 7% de
umidade e deixadas em repouso em sacos plasticos lacrados para evitar
contato com ambiente externos por 24 h, para garantir sua
homogeneizacao.
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4.3.2.1 Fluorescéncia de raios X (FRX)

O ensaio de Fluorescéncia de Raios X, como fora explicado
anteriormente no item 4.2.1.3, objetiva, nesta etapa, a caracterizacdo de
todas as formulacdes apés umidificacdo e homogeneizacdo. Com a
descoberta dos 6xidos presentes, pode-se prever propriedades e fases
obtidas ap6s a queima dos copos de prova.

4.3.3 PRENSAGEM

Para a prensagem, as amostras umidificadas foram granuladas em
peneira ASTM 32 mesh e deixadas em repouso por, no minimo, 24 h. Por
fim, os corpos de prova foram obtidos por meio de prensagem uniaxial
em uma prensa automdtica Gabbrielli Technology modelo GT0785, sob
pressdes especificas entre 19,8 a 34,7 MPa. A pressdo exercida de 19,8
MPa foi realizada primeiro para que ocorresse a desaeracio da peca e em
sequéncia a pressdo final de 34,7 MPa foi aplicada. Foram realizadas
inimeras tentativas com pressdes menores para a desaeracio, porém sem
sucesso devido a descamacio sofrida na peca.

4.3.3.1 Dilatometria

Esta é uma técnica que verifica a variacdo das dimensdes de uma
amostra quando submetida ao aquecimento. O ensaio é utilizado para
conhecer o comportamento de uma amostra frente a temperaturas
inferiores ao ponto de amolecimento, buscando definir as condicdes de
queima (temperatura mixima e patamar de queima). Para este ensaio foi
utilizado um dilatdmetro 6ptico Expert System Solutions, modelo Misura
HSM ODHT, com taxa de aquecimento de 5 °C/min, de 25 a 1250 °C. Os
corpos de prova utilizados para a andlise dilatométrica tinham dimensdes
aproximadas de 13 mm x 5 mm x Smm. Este ensaio foi realizado no
CerTec do IDT/UNESC.

4.3.4 Queima

Para cada formulacdo, foram definidos as temperaturas e os
patamares de queima, a partir dos resultados dos ensaios de dilatometria,
levando-se em consideragdo a maxima densificagcdo para que o corpo de
prova obtivesse melhor desempenho como revestimento cerdmico. As
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queimas das amostras foram efetuadas em forno elétrico tipo mufla
Fortelab, temperaturas maximas entre 1160 e 1260 °C, tempo de
permanéncia na temperatura maxima de 6 min, taxa de aquecimento de
50 °C/min até 600 °C e 25 °C/min até a temperatura maxima, com
posterior resfriamento realizado por inércia.

4.3.4.1 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) € utilizada para o
estudo da microestrutura de materiais. Apds o corte e polimento com
pasta de alumina, os corpos de prova foram atacados quimicamente com
uma solucdo 2% de acido fluoridrico. As amostras foram recobertas com
ouro em um sputtering (Q156R-ES, Quorum) e analisados utilizando-se
o equipamento Zeiss EVO MA1O. Este ensaio foi realizado no CerTec
do IDT/UNESC.

4.3.4.2 Difragdo de raios X (DRX)

Esta técnica, ja descrita no item 4.2.1.4, foi utilizada nesta etapa
para auxiliar na identificacdo das fases cristalinas formadas apds o
processo de queima. A partir do DRX, as fases cristalinas foram
quantificadas pelo Método Rietveld. Este método é usado no refinamento
e na quantificacdo de fases das estruturas cristalinas dos materiais na
forma de p6 e na quantificacio de fases, por meio das difracdes de raios
X (SANTOS, 2013). Foi utilizado o Software X pert High Score Plus da
fabricante Panalytical para execu¢do do refinamento Rietveld. Foram
refinados os pardmetros de rede, background polinomial de grau 3, fatores
de escala, forma dos picos e células unitarias. Para quantificagdo da fase
amorfa foi utilizado o método do padrio interno, usando-se 10% de
fluorita (Vetec) com cristalinidade conhecida (86,2%).

4.3.4.3 Absorcdo de dgua
Este ensaio foi realizado no Laboratério de Caracterizacdo de
Materiais do IDT/UNESC, conforme norma NBR 13818-B/1997. Foram

utilizadas 4 amostras para cada condi¢@o experimental.

4.3.4.4 Porosidade (P)



48

Por meio da densidade aparente, obtida pelo método geométrico, e

da densidade real de sdlido, obtida por picnometria a gas hélio

(picnéometro Quantachrome modelo Ultrapyc 1200), foi determinada a

porosidade pela Equacdo 1 a seguir, utilizando-se 4 amostras para cada
condigdo experimental:

= (1) 1o 0

onde:

P = porosidade (%);

dap = densidade aparente (g/cm?3);

dreal = densidade real de s6lidos (g/cm3).

4.3.4.5 Resisténcia a flexdo (RF)

O ensaio de resisténcia a flexao por 3 pontos é destrutivo e foi
efetuado com a mdiquina de ensaios universal EMIC DL10000, com
célula de carga com capacidade para 10 toneladas e velocidade de ensaio
de Imm/min. O ensaio consiste no apoio de um corpo de prova de
tamanho padrdo e aplicagdo de uma carga até a ruptura do corpo de prova.

Este ensaio foi realizado no Laboratério de Caracterizacdo de
Materiais do IDT/UNESC. Foram utilizadas 4 amostras para cada
condi¢@o experimental.

4.4 AVALIACAO DO EFEITO DA ~SUBSTITUIQAO DE FELDSPATO
POR BASALTO NA DEFORMACAO PIROPLASTICA (ETAPA 3)

O objetivo da Etapa 3 esta relacionado a compreensdo do efeito da
substituicdo do feldspato pelo basalto na deformacgdo piroplastica. Os
corpos de prova foram obtidos como descrito no item 4.3.

O ensaio de fleximetria Optica trata da medi¢do das variagdes
dimensionais sofridas pelos corpos cerimicos ao longo do ciclo de
queima e relacionadas a deformagio piroplastica. E executado por meio
de um equipamento capaz de captar pequenas alteracdes das
caracteristicas do corpo de prova por meio de uma camara. O ensaio
consiste na disposi¢do de um corpo de prova padronizado, apoiado sobre
dois pontos. Com o aquecimento, espera-se que este corpo forme uma
flecha provocada pelo efeito da gravidade (HENRIQUE, 2013). Este
ensaio foi realizado em um Fleximetro Optico (Expert System Solutions,
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modelo Misura Flex ODLT), a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.
Este ensaio foi realizado no CerTec do IDT/UNESC.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados deste trabalho sdo apresentados e discutidos nos
itens subsequentes.

5.1 CARACTERIZACAO DO BASALTO (ETAPA 1)

Este item trata da caracterizacdo do basalto, visando conhecer suas
caracteristicas para entender seu comportamento nas composicdes
ceramicas estudadas.

5.1.1 Granulometria a Laser

O resultado de Granulometria a Laser é mostrado na Figura 7. E
possivel observar uma distribuicdo bimodal das particulas, sendo uma
fragcdo na faixa de tamanho de 0,2 - 5 pm com maximo em 3 pm e outra
na faixa de tamanho de 5 - 100 pm com maximo em 40 um. Observa-se
também que 97% do basalto € passante na peneira 200 mesh (0,074 mm),
sendo o maior tamanho de particula proximo a 140 mesh (0,1 mm). Esta
distribui¢do é semelhante a encontrada por Dobiszewska e Beycioglu
(2020), que obtiveram uma distribui¢do bimodal para o p6 do basalto com
tamanhos de 0,5 a 200 um, e o tamanho médio das particulas de 20 pm.
Ja Barczewski et al. (2020) obtiveram uma distribui¢do modal na faixa de
3 2200 um com média em 40 um. Em virtude do elevado grau de finura
do basalto, dispensou-se o processo de moagem, pois em decorréncia
desta caracteristica ¢ comum problemas de esfoliagdo no momento da
prensagem.
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Figura 7 - Granulometria a laser do basalto.
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Fonte: IDT — UNESC (2020).
5.1.2 Microscopia de aquecimento (amolecimento)

O ensaio de microscopia de aquecimento (amolecimento) foi
realizado para determinar o comportamento térmico do basalto no
aquecimento e seu possivel efeito como fundente do processo de
sinterizacdo das composi¢des estudadas.

A curva de retragdo linear pode ser vista na Figura 8. O basalto
apresenta estabilidade dimensional até cerca de 1100 °C, a partir da qual
inicia o processo de sinterizagdo. Esta temperatura é sensivel a taxa de
aquecimento, em que quanto maior a taxa de aquecimento, maior a
temperatura em que a reacdo é observada. A temperatura em que a
densifica¢do inicia é aproximadamente 1150 °C, sendo 1250 °C a
temperatura maxima de sinterizacdo que pode ser obtida.

A curva dilatométrica de um feldspato estudado por Frizzo (2018)
apresentou estabilidade dimensional até 526 °C, praticamente na metade
da temperatura encontrada pelo basalto em estudo. O feldspato apresentou
comeco da retragdo por volta dos 1102 °C e temperatura méixima de
sinterizacdo aos 1240 °C, valores préximos ao encontrado pelo basalto
em estudo.
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Figura 8 - Retracdo linear do basalto obtida por microscopia de
aquecimento.

105 1
95 1
85 -
75 1
65
55 1
45 1
35 1
25 1
15

Retracao Linear (%)

300 400 500 600 700 800 900 1.000 1.100 1.200 1.300

Temperatura (°C)

Fonte: Do autor, 2020.
5.1.3 Fluorescéncia de Raios X (FRX)

A Tabela 4 apresenta, em 6xidos, o resultado da anélise quimica
por FRX do basalto.

Os resultados apresentados na Tabela 4 demonstram que o
basalto é formado majoritariamente por silica (52,01%) e alumina
(18,03%). Por certo, o basalto é composto predominantemente por
silicatos e Oxidos de aluminio, 6xidos de potdssio, sédio e fosforo
(ERCENK et al., 2018). Outros metais de transicdo encontrados e que
estdo presentes em grande parte dos basaltos sdo ferro e titdnio
(SCHIAVON; REDONDO; YOSHIDA, 2007).

Também estdo presentes em quantidades consideraveis no
basalto estudado os elementos fundentes Fe, Mg, Na e K, que juntos
somam 17,27%, comuns em formulacdes de massas ceramicas. Stanislav
(2013) trabalhou com p6 de basalto com composi¢io quimica semelhante,
contendo em maior quantidade SiO,, além das mesmas quantidades de
ALO3, Ca0, Fe;03, MgO e TiO, (UNEIK; KMECOVA, 2013).
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Tabela 4 - Andlise quimica do basalto.

Elementos Quimicos Teor (%)
SiO; 52,01
ALO; 18,03
CaO 10,90
Fe;03 9,35
MgO 4,08
Na,O 3,14
TiO, 1,28
K>O 0,70
P05 0,30
MnO 0,14
P.F. 0,08

Fonte: Do autor, 2020.

Apesar de ser incomum encontrar em massas cerdmicas com
quantidades significativas, o 6xido de ferro possui caracteristicas de
material fundente e é importante na producdo de ceramica vermelha (DA
SILVA et al., 2012). Dentre os componentes minoritarios, o 6xido ferro
se destaca de forma expressiva, pois representa mais de 50% dos
fundentes presentes no basalto, ou seja, 9,35% da formulagio total.

5.1.4 Analise Mineralégica (DRX)

A composicdo mineraldgica do basalto é mostrada na Figura 9.
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Figura 9 - Difracdo de raios X do basalto.
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Fonte: Do autor, 2020.

O difratograma do basalto apresentou majoritariamente a fase
cristalina anortita (CaAl>Si2Os, ICSD 63547), um dos minerais da série
da plagioclase, comumente encontrado em rochas igneas e metamorficas,
seguindo da fase augita [(Ca,Na)Mg,Fe, AL Ti)Si20s, ICSD 75294]
(BRITANNICA, 2018).

A fase augita ocorre principalmente em cristais tabulares de
basaltos e outras rochas igneas de coloracio escura por apresentar ferro
em sua composicdo. Também € um constituinte comum em basaltos
lunares e meteoritos ricos em material basaltico (BRITANNICA, 2018).
Apresenta elevada densidade (3,4 g/cm3) e dureza (5-6,5 Mohs). A
presenca de augita explica a alta concentragdo de silicio encontrada na
andlise quimica, assim como as concentracdes de aluminio e sédio.

Em menores quantidades, o basalto ainda apresentou os minerais
vermiculita [(MgFe,Al)3(AlS1)4010(OH)2.4H,0, ICSD 034812] e a
paligorsquita (Mg,Al)>S14010(OH)-4(H-O, ICSD 040687).

De acordo com inumeras bibliografias (FAN, et al., 2013:
MENDES; GUERRA; MORALES, 2016; BIRAWIDHA et al., 2019;
SANCHEZ et al., 2019), a augita é a fase mineralégica mais comum
encontrada em basaltos, seguida das fases albita e labradorita.
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5.2 AVALIACAO DO EFEITO DO TEOR DE SUBSTITUICAO DO
FELDSPATO PELO BASALTO NA POROSIDADE E RESISTENCIA
A FLEXAO (ETAPA 2)

Neste item foram preparadas diferentes formulagdes ceramicas, de
acordo com o planejamento experimental, variando-se o teor de
substituicdo de feldspato por basalto e a temperatura de queima. Por fim,
foi analisado o desempenho dos corpos de prova, a fim de se determinar
a formula¢cdo com melhor comportamento.

5.2.1 Fluorescéncia de Raios X
A Tabela 5 apresenta, em 6xidos, os resultados de andlise quimica
por fluorescéncia de raios X da formulacgdo de referéncia CO e as demais

composicdes estudadas.

Tabela 5 - Composi¢do quimica (% em massa) por FRX das formulac¢des
estudadas.

Elementos Formulacoées estudadas
Quimicos Co C1 C2 C3
SiO; 62,51 57,66 55,49 54,54
ALO3 22,32 22,71 22,85 22,67
CaO 1,34 3,91 4,87 6,10
Fe;0s 0,83 3,05 4,16 5,14
MgO 0,41 1,37 1,76 2,19
Na,O 1,96 1,89 1,97 1,85
TiO> 0,12 0,41 0,56 0,70
K>0 5,00 2,95 2,09 1,04
P05 0,04 0,09 0,12 0,15
MnO 0,03 0,07 0,08 0,09
P.F. 5,44 5,90 6,05 5,53

Fonte: Do autor, 2020.

A composicdo quimica das formula¢des cerimicas apresentou
majoritariamente os 6xidos de silicio e aluminio, seguindo em menores
quantidades pelos 6xidos de célcio, ferro e potdssio. A perda ao fogo
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variou entre 5,44 a 6,05 %.

Percebe-se que a silica diminui de acordo com o teor de
substituicdo de feldspato por basalto, de 62,51% em CO para 54,54% em
C3. A alumina teve um leve aumento de concentracdo. O 6xido de célcio
aumentou de 1,34% em CO para 6,10% em C3. O 6xido de ferro aumenta
de 0,83% em CO para 5,14% em C3 e este vem a substituir outro fundente
importante, o 6xido de potéssio, que diminui de 5,0% em CO para 1,04%
em C3. O 6xido de sédio, importante fundente permanece constante em
todas as formula¢des. Um estudo que teve como objetivo a substitui¢do
de quartzo por basalto em porcelana ftriaxial teve o mesmo
comportamento em diminui¢do da quantidade de silica e aumento dos
oxidos de calcio, ferro e magnésio (FIRAT, ERCENK e YILMAZ, 2012).

Baseado em trabalhos anteriores (NOVAES, 1998; BAUCIA et
al., 2010), o teor dos principais fundentes variam em torno de 5 e 8 % e
nas formulagGes apresentados nesta pesquisa a soma dos principais
fundentes apresentados nesta pesquisa (Fe;O3+Na>O+K>0) se enquadra
nesta faixa. A Tabela 6 apresenta todos os elementos considerados de
caréter fundente e percebe-se que na substituicio do feldspato por basalto,
o teor de 6xido de potassio diminui e ocorre o aumento do 6xido de ferro.

Tabela 6 - Teor (% em massa) dos fundentes presentes nas formulacdes
estudadas.

Formulacées estudadas

Elementos

Quimicos () C1 C2 C3
Ca0 134 391 487 6,10
Fes0s 0,83 305 416 514
Na,0 196 189 197 185
K0 500 295 209 1,04
Total 913 11,8 13,09 14,13

Fonte: Do autor, 2020.
5.2.2 Dilatometria ()ptica

O ensaio de dilatometria 6ptica tem como finalidade determinar a
temperatura de queima de cada composi¢@o, considerando o objetivo de
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se obter um material cerdmico com maxima densificacdo. A Figura 10
mostra a temperatura versus a retracio linear. Pode-se observar que a
sinterizacdo das formulagdes estudadas inicia por volta de 980 °C; a
1140 °C, a retracdo linear comeca a ser acentuada e a maxima
densificacdo € atingida em temperaturas diferentes. A expansio térmica
ocorre em temperaturas superiores a 1240 °C.

Firat et al. (2012) analisaram formula¢des de porcelanato com
adi¢des de 5 a 20% de basalto em substitui¢do ao quartzo; o ensaio de
retracdo linear das amostras mostrou que as amostras contendo 10, 15 e
20% de basalto tiveram uma retracao repentina a 1200 °C. A substituicao
do quartzo por basalto apresentou uma diminuicao na retrag¢do linear das
amostras, assim como encontrado neste estudo. Firat ef al. (2012) ainda
atribui esta diminui¢do a presenca dos elementos alcalinos-terrosos e
6xidos presentes no basalto, que formam fase liquida no aquecimento. A
cerca de 1240 °C, a retragfo linear diminui e ocorre a expansio térmica.

Figura 10 - Retragdo linear em fun¢do da temperatura das formulagdes.
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Fonte: Do Autor, 2020.

Desta forma, foram selecionadas trés temperaturas de queima
dentro da intersec¢do das temperaturas de sinterizacdo, que atendem todas
as amostras testadas, sendo elas 1200, 1220 e 1240 °C. Esta faixa de
temperatura estd de acordo com o comportamento térmico do basalto
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apresentado na Figura 8.

A partir da defini¢do das temperaturas de queima, foi necessario
definir o patamar de queima para se atingir a maxima densificacdo. A
realizacdo deste ensaio para cada uma das diferentes amostras é de
extrema importincia, pois garante que, durante a sinterizacfo, as amostras
se mantenham na maxima temperatura de sinterizagdo no menor tempo
necessario. Também auxilia na economia energética, sem gastos
desnecessarios com maior tempo de queima nas maximas temperaturas.

As Figuras 11 a 14 apresentam as curvas de retracdo em funcdo do
patamar de queima para cada amostra diferente. Nos graficos, as setas de
cor vermelha indicam o inicio do patamar de sinterizagdo na méxima
temperatura; ja as setas nas cores preta e verde indicam o tempo final em
que as amostras permaneceram na mixima temperatura. O equipamento
tem como limite de temperatura de trabalho a temperatura de 1250 °C.

Figura 11 - Retragdo em funcdo do patamar de queima das formulacdes
C1 e C3 na temperatura T1 de 1200 °C.
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Fonte: Do autor, 2020.

A Figura 11 mostra as curvas de retracdo em funcio do patamar de
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queima das formulacdes C1 e C3 na temperatura T1. A 1200 °C, a
formulag¢do C1 (50% de basalto) atinge a méaxima retragdo com 12 min,
enquanto a formulagdo C3 (100% de basalto) alcanga a maxima retracio
com 20 min na mesma temperatura.

A Figura 12 mostra as curvas de retracdo em funcio do patamar
de queima das formulagdes C1 e C3 na temperatura T3. A formulacdo C1
(50% de basalto), a 1240 °C, alcanca a maxima retracdo com 7 min de
patamar, ji a formulacdo C3 (100% de basalto), por sua vez, atinge sua
maxima retragdo linear com 4 min na temperatura de 1240 °C.

Figura 12 - Retracdo em funcdo do patamar de queima das formulacdes
C1 e C3 na temperatura T3 de 1240 °C.
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Fonte: Do autor, 2020.

A Figura 13 mostra a curva de retracdo em func¢io do patamar de
queima da formulacdo C2 na temperatura T2 de 1220 °C. A méxima
retracdo da formula¢do C2 (75% de basalto) é alcancada com 12 min a
1220 °C.
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Figura 13 - Retracdo em func¢io do patamar de queima da formulacdo C2
na temperatura T2 de 1220 °C.
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Fonte: Do autor, 2020.

A Figura 14 apresenta a curva de retracdo em fun¢do do patamar
de queima da formula¢do CO na temperatura T2. A formulacdo CO (0%
de basalto) atinge a maxima retragdo a 1220 °C com 6 min de patamar de
queima.

Estas temperaturas e patamares de queima serdo usados para o
processamento das amostras para caracterizacao.
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Figura 14 - Retracdo em func¢io do patamar de queima da formulacdo CO
na temperatura T2 de 1220 °C.
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Fonte: Do autor, 2020.

5.2.3 Difracio de Raios X

Os difratogramas de raios X de todas as composicdes (C1, C2 e
C3) e temperaturas de queima, bem como da referéncia CO, estdo
mostrados na Figura 15. No geral, os difratogramas das formulacdes
mostram a presenga das fases mulita (ICSD 75305), augita ICSD 75294),
quartzo (ICSD 31228), anortita (ICSD 63547) e em pouca quantidade,
com picos de baixa intensidade aparece também hematita (6xido de ferro,
ICSD 33643).

Percebe-se picos mais intensos de anortita (ICSD 63547) nas
composi¢des C1, C2 e C3, comum em composi¢des cerdmicas contendo
rochas igneas, como o feldspato. O quartzo estid presente em todas as
composic¢des, sendo CO a composicdo com picos mais intensos. A augita
(ICSD 75294) néo esta presente em CO, porém esta presente em todas as
composi¢cdes que utilizam basalto. Hematita aparece apenas nas
composi¢des C2 e C3 devido a maior quantidade de basalto adicionada.
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Figura 15 - Difratogramas de raios X das formulacdes estudadas.
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Fonte: Do autor, 2020.

A mulita estd presente em todas as composicdes estudadas e seu
teor varia de acordo com a formulac¢do e temperatura de queima. Esta fase
cristalina é comum em composi¢des ceramicas a base de argilominerais
com temperaturas de queima superiores a 1200 °C. A quimica do processo
de formacdo da Mulita fundamenta-se na reacdo proveniente do
aquecimento de argilas cauliniticas e outros argilominerais (GEROTTO
et al., 2000).

As fases mulita e quartzo estdo presentes na maioria das
formulagdes ceramicas, seguidas de diferentes fases mineraldgicas
dependendo das matérias-primas e materiais utilizados em sua fabricacio
(ELMAGHRABY et al., 2020; KAYACI, 2020)

A quantificacdo das fases foi realizada pelo método de Rietveld.
Segundo Uwe Konig ef al. (2002), “o método de Rietveld é uma técnica
robusta para a analise quantitativa de fases minerais, através da difragcdo
de raios X”. O refinamento feito para quantificac¢do das fases pelo método
Rietveld garante também a quantificacdo das fases sobrepostas, uma vez
que estas sdo separadas de forma confidvel pelo préprio refinamento,



64
garantindo resultados seguros. A Tabela 7 mostra o resultado da
quantificacio de fases utilizando o refinamento Rietveld para a
formulagdo referéncia CO e as 3 composigoes (C1, C2 e C3) estudadas
com substituicdo de feldspato por basalto queimadas nas diferentes
temperaturas.

Observa-se que os teores das fases anortita e augita aumentam com
o aumento do teor de basalto, para uma mesma temperatura, visto que
estas sdo as principais fases cristalinas encontradas no basalto puro, estas
auxiliam para a fundéncia do revestimento ceramico, mas diminuem com
o aumento da temperatura para um mesmo teor de basalto. Os teores de
quartzo diminuem em relacdo a CO.

Tabela 7 - Refinamento Rietveld das formulacoes estudadas.
REFINAMENTO RIETVELD (%)

Carta
Fase (ICSD) C0 Ci1-T1 C1-T3 C2-T2 C3-T1 C3-T3

Anortita 63547 434 28,3 25,17 26,57 40,23 29,07
Augita 75294 0 401 032 272 3,5 5,65

Quartzo 31228 12,5 792 6,58 7,01 748 559
Mulita 75305 3,51 245 446 3,06 485 444

Hematita 33643 0,69 1,89 0,71
Amorfo 79,68 57,32 6342 60,04 42,05 54,59
Rwp 32,05 20,65 2334 243 244 2222
GOF 13,67 15,34 18,36 8,17 21,38 20,68

onde: Rwp € a indice ponderado e GOF (goodness of fit) é o indice equivalente
ao qui-quadrado estatistico.
Fonte: Do autor, 2020.

A fase amorfa foi quantificada utilizando o método do padrdo
interno. A Tabela 7 mostra também o efeito da substitui¢do de feldspato
por basalto na fase amorfa residual. Conforme esperado, esta substitui¢do
promove a formag¢do de menor quantidade de fase amorfa residual do
processo de queima. O elemento ferro age como fundente na sinterizagéo
(DA SILVA et al., 2012), mas forma fases cristalinas no resfriamento,
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como augita, hematita. A quantidade de fase amorfa diminui com o
aumento do teor de basalto e com a diminui¢do da temperatura. Esta
redugdo na quantidade de fase amorfa residual, principalmente fase vitrea,
tem impacto direto na deformacao piroplastica, como serd visto adiante.
Na Tabela 7 também sdo apresentados valores do indice ponderado
(Rwp) e do indice equivalente gui-quadrado estatistico (GOF). GOF
demonstra o nivel de qualidade de um refinamento e valores proximos a
1 representam niveis satisfatérios e ja atingiu seu valor limite esperado
para os dados de difracio medidos (DINIZ et al, 2016). Ja Rwp
representa o indice/erro ponderado; do ponto de vista matematico, € um
dos indices que melhor reflete o progresso do refinamento, por ter no
numerador o residuo que é minimizado (SALES, 2015).
Embora os valores de Rwp e GOF estejam um pouco elevados,
Kinast (2000) alega que € importante saber que os valores de qualidade
de ajuste sdo puramente numéricos e ndo refletem de fato a qualidade de
um bom ajuste. E importante a sensibilidade do usuério na analise visual,
verificando se os picos propostos pelo modelo se assemelham ao
difratograma experimental.

5.2.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

A Figura 16 mostra as microestruturas (MEV, magnificacdo de
500X) das amostras fraturadas apds a queima.

Pode-se observar que as amostras apresentam microestruturas
muito similares. No entanto, aparentemente as amostras da formulagio
C3 (amostra com maior teor de basalto) sdo mais porosas. E possivel
observar também a existéncia de poros fechados. E plausivel que, devido
a regularidade dos poros, e teores das fases cristalinas formadas, a
resisténcia a flexdao tenha aumentado em relacéo a amostra de referéncia,
mesmo com o aumento da porosidade. Uma vez que a adi¢do de basalto
induz a formacdo de poros abertos e fechados como pode ser visto nas
imagens de MEV.

Vichaphund et al. (2016) explica em seu estudo com a utilizagdo
de basalto como matéria-prima para produc¢do ceramica, que a adi¢do de
basalto aumenta a formacdo de poros em temperaturas acima de 1200 °C.
Este fenomeno resulta dos agentes fundentes secundarios como CaO e
MgO presentes no basalto; esses 6xidos podem aumentar ou acelerar a
densificacdo por fase liquida. A fase dominante encontrada é a fase
mulita. As microestruturas de todos os corpos de porcelana, em geral,
consistem em quartzo nao cristalizado e mulita em uma matriz vitrea. A
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mulita consiste em dois tipos (priméria e secundéria) que sao formadas
em temperaturas diferentes (FIRAT, ERCENK e YILMAZ, 2012).

Figura 16 - Micrografias (MEV) das amostras estudadas fraturadas apds
a queima.

:

Fonte: Do autor, 2020.

5.2.5 Absorcao de Agua

A Tabela 8 mostra os resultados de absor¢do de dgua de cada
formulagdo estudada em fungéo da temperatura de queima.

Percebe-se que para C1, aumentando-se a temperatura de queima
diminui-se a absorc¢do de d4gua em torno de 47%, como seria de se esperar,
devido a maior formacdo de fase liquida na sinterizagdo e maior
densificacdo. Para C3, no entanto, percebe-se que para ambas
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temperaturas testadas, a absor¢do de dgua ndo variou. A absor¢do de dgua
de C2 € intermediaria entre C1 e C3 com valores de 4,75 £ 0,85 € 5,58 +
0,52%. O menor valor de absor¢ao de agua foi obtido para formulacdo C1
a 1240 °C, atingindo o resultado de 2,71% % 0,39%.

Tabela 8 - Absor¢do de dgua das formulagdes estudadas a diferentes
temperaturas.

Absorcao de agua (%)
Formulacao
1200 °C 1220 °C 1240 °C

C1 5,11 £0,81 2,71 £0,39
Cc2() 475 +£0,85
C2(2) 5,58 £0,52

C3 8,99 £ 0,97 8,57 £ 0,89

Co 4,35+0,24

Fonte: Do autor, 2020.

Pazniak et al. (2018) explicaram que o principal mecanismo que
ocorre durante a queima de porcelanatos é a formacao de fase liquida,
onde o grau de sinterizacdo estd associado a quantidade de massa fundida
presente. Basaltos favorecem o inicio da sinterizagdo por formacgdo de
fase liquida a temperatura abaixo de 1150 °C e induzem a formacio de
poros.

Em estudo realizado com adicdo de um residuo de ceramica
vermelha como material fundente na formulagdo de grés-porcelanato,
atingiu-se valores de absorcdo 1,33 a 4,9% na mesma temperatura de
queima de 1200 °C (MELO et al., 2009).

Conforme valores obtidos no ensaio de absorcdo de 4gua, podemos
classificar as formulagdes de acordo com a norma de revestimentos
cerdmicos NBR 13818 (Tabela 1). O menor resultado de absorcdo de dgua
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foi atingido na formulacdo C1 a 1240 °C, sendo classificado como uma
cerdmica grés (pisos e paredes). Ja a formulacdo C1 queimada a 1200 °C
e C2 queimado a 1220 °C se enquadram na classificacdo ceramica de
semi-grés (pisos e paredes), assim como a formulacdo de referéncia
utilizada. A formulagdo C3 nas duas temperaturas de queima se
enquadrou em outra categoria, sendo ela classificada como semi-poroso
(pisos e paredes).

Para melhor compreender e validar os resultados obtidos, uma
andlise estatistica foi realizada. A Tabela 9 mostra a anilise de variancia
dos valores de absor¢cdo de &4gua. Tanto a composi¢do, quanto a
temperatura e a interacdo entre as duas varidveis tiveram resultados
estatisticos significativo, ou seja, valor de p menor que 0,05, porém a
composic¢ao € o fator de maior relevancia para o resultado de absor¢do de
agua, uma vez que possui o maior valor de f, com confiabilidade de 100%,
conforme mostrado pelo valor de p.

Tabela 9 - Andlise de varincia da absor¢do de dgua das formulacdes
estudadas.

SS Df ms f p
Com?l")S‘Qﬁ" 89,0994 1 89,0994 91,6194 0,0000
Teml’(‘;r)at“"a 6,848 I 68448 70384 00153
Interacdo 5 o0 1 51881 53349 00317
entre 1 e 2
Erro 19,4499 20 097250

Total SS 120,5823 23

onde: f € a associacdo do termo a resposta; SS € a soma dos quadrados; Df € a
variancia (graus de liberdade); ms é a média quadrética; p € a probabilidade da
evidéncia da hipétese nula.

Fonte: Do Autor, 2020.

Pela analise de varidncia ANOVA, o software também denota os
valores de R? e R%justado, que segundo Montgomery et al. (2001) e Lapponi
(2000) sdo parametros de extrema importancia estatistica. O R2 significa
a medida da fra¢do da variabilidade através da equacdo de regressio das
varidveis € 0 RZjustado € 0 dado que melhor expressa a medida da
capacidade de explicar o modelo e de ter como pardmetro numérico a
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qualidade do coeficiente de correlagdo.

Nas condig¢des estudadas com 95% de confianga, o valor de RZ é
de 0,8387 e o R? ajustado é de 0,8145, indicando assim uma correla¢io
fortissima entre as varidveis analisadas (COUTINHO, 2012). A Figura 17
mostra o grafico de superficie da absor¢do de agua, levando-se em conta
o teor de substituicdo de feldspato por basalto em fun¢do da temperatura
de queima. Observa-se que as dreas com maior temperatura de queima e
menor teor de substitui¢do apresentam os menores valores de absor¢do de
agua.

Figura 17 - Gréfico de superficie da absorc¢do de dgua das formulacdes.
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Fonte: Do autor, 2020.

A Figura 18 apresenta o diagrama de Pareto; este recurso grafico
ajuda a identificar quais parametros e interacdes t€m influéncia positiva
ou negativa sobre as varidveis de resposta. E possivel identificar que as
trés varidveis possuem significancia estatistica, pois todas se encontram
no grafico ultrapassando a linha limite de p=0,05. A varidvel de entrada
composi¢cdo possui maior significincia estatistica sobre a absor¢do de
dgua e tem influéncia positiva na absorcdo; ja a varidvel temperatura tem
significancia estatistica, porém de forma negativa sobre a absorcdo de
agua.
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Figura 18: Diagrama de Pareto da absorc¢ao de dgua.
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Fonte: Do autor, 2020.

5.2.6 Porosidade

5

A Tabela 10 mostra os resultados de porosidade de cada
formulacdo estudada em funcdo da temperatura de queima.

Tabela 10 - Porosidade das formulacées estudadas a diferentes

temperaturas.
Porosidade (%)
Formulacao
1200 °C 1220 °C 1240 °C
C1 19,28 £2,85 22,63 + 1,40
c2 () 20,11 £ 3,10
C2(2) 17,68 £3,73
C3 21,28 £3,38 22,17 £0,70
Co 15,00 £ 7,87

Fonte: Do Autor, 2020.
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Embora os resultados sejam estatisticamente iguais para C1, C2 e
C3, existe uma tendéncia para aumento da porosidade com o aumento do
teor de substitui¢do de feldspato por basalto. O mesmo efeito pode ser
observado para a temperatura.

A Tabela 11 mostra a andlise de varidncia dos valores de
porosidade. Apesar da temperatura apresentar o maior valor de f'e p, e por
consequéncia, ter a maior relevancia para os valores de porosidade, a
significancia estatistica foi nula, pois o valor de R? foi 0,0 (COUTINHO,
2012). A confiabilidade observada pelo valor de p também foi baixa
(82%). Desta forma, a andlise de varidncia demonstra que existe uma
tendéncia de que a temperatura seja o fator de maior influéncia na
porosidade.

Tabela 11 - Andlise de varidncia da porosidade das formulacdes
estudadas.

SS Df ms f p
C"m?l‘;Si‘iﬁ" 41718 1 41718 03632  0,5535
Teml’(‘;r)at“ra 22,5388 1 22,5388  1,9623 0,1766
Interacio 3.8123 1 3,8123  0,3320 0,5710
entre 1 e 2
Erro 229,7116 20 11,4856

Total SS 260,2344 23

onde: f é a associac@o do termo a resposta; SS é a soma dos quadrados; Df é a
variancia (graus de liberdade); ms é a média quadrética; p € a probabilidade da
evidéncia da hipdtese nula.

Fonte: Do Autor, 2020.

Os menores valores foram obtidos na formulacdo C1 a 1200 °C e
em C2 a 1220 °C. Todas as formulagdes com adicdo de basalto
apresentaram maior porosidade em relacdo a formulagdo de referéncia.
Pode-se perceber um aumento de porosidade com o aumento da
temperatura de queima. Pazniak et al. (2018) explicaram que isso ocorre
devido ao aumento do teor de 6xido de ferro nas composi¢cdes com
basalto.
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O fato de o aumento da porosidade ndo ter influenciado, por
exemplo, no aumento da absor¢do de dgua das formulagdes C1 e C3 a
1240 °C, pode estar relacionado a formacgdo de poros fechados, como ja
foi discutido no item 5.2.4, por meio da visualizagdo dos poros nas
micrografias ou pode estar relacionada ao menor potencial de formagio
de liquido do basalto.
A Figura 19 apresenta o grafico de valores médios a partir dos
resultados da porosidade das formulagdes estudadas.

Figura 19 - Gréfico de valores médios da porosidade em funcdo da

temperatura.
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Fonte: Do autor, 2020.

Analisando-se o grafico dos valores médios, percebe-se a
tendéncia ao aumento da porosidade em relacio a temperatura, mesmo
com confiabilidade estatistica relativamente baixa.

5.2.7 Resisténcia a Flexdo

A Tabela 12 mostra os resultados de resisténcia a flexdo de cada
formulag@o estudada em funcio da temperatura de queima. Tanto para C1
quanto para C3, percebe-se que o aumento da temperatura de queima
provoca o aumento da resisténcia a flexdo. A formulagdo C1 a 1240 °C
foi a que atingiu a maior resisténcia a flexdo, justamente a formulacio que
obteve menor absorcao de dgua, se enquadrando na classificacdo de grés-
porcelanato, e maior porosidade. Pode-se observar que a 1200 °C, o
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aumento do teor de substituicdo de feldspato por basalto (de C1, 50% de
substituicdo, para C3, 100% de substituicdo) aumenta a resisténcia a
flexdo. No entanto, a 1240 °C, para as duas temperaturas de queima o
efeito foi inverso.

Tabela 12 - Resisténcia a flexdo das formulagdes estudadas para
diferentes temperaturas de queima.

Resisténcia a flexao (MPa)

Formulacao
1200 °C 1220 °C 1240 °C
C1 11,08 £ 0,56 22,19 +1,88
c2@) 19,51 £2,34
C2(2) 20,13 £ 1,45
C3 15,28 £2,03 15,83 £3,4
Co 13,65 +2,19

Fonte: Do autor, 2020.

Trabalhos utilizando basalto em composicdes ceramicas
apresentam valores de resisténcia a flexdo bem distintos. Vichaphund et
al. (2016) obtiveram valores de resisténcia a flexdao entre 15 ¢ 118 MPa;
sua formulac@o contendo 20% de basalto queimada a 1200 °C atingiu 23
MPa, valor semelhante ao obtido neste estudo na formulacdo Cl1
queimada a 1240 °C.

Njindam et al. (2018) produziram grés porcelanato com a adi¢éo
de residuo de pd de vidro e obtiveram valores de resisténcia a flexao entre
8 e 38 MPa. A composicdo queimada a 1150 °C contendo 20% de adigdo
de p6 de vidro atingiu a resisténcia de 23 MPa.

A Tabela 13 mostra a andlise de varidncia dos valores de
resisténcia a flexdo das formulagdes estudadas. A temperatura apresenta
o maior valor de f e p, portanto, tem a maior relevancia para os valores de
resisténcia a flexdo, onde a confiabilidade estatistica é muito préxima de
100%.

Outro resultado que alcancou alta confiabilidade (98,01%), porém
com significAincia menor que a temperatura, foi a interacdo entre
composi¢cdo e temperatura de queima, onde conclui-se que, além da
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temperatura, a interacdo entre os dois fatores apresenta forte relevancia
na resisténcia a flexdo. O valor de R? foi de 0,6703 e de R? 4justado foi de
0,6203 mostrando uma confiabilidade estatistica forte (COUTINHO,
2012).

Tabela 13 - Anélise de varidncia da resisténcia a flexdo das formulacoes
estudadas.

SS Df ms f p
Com?lo)siqﬁo 13,4506 1 13,4506 1,7435  0,2016
Teml’(‘;r)at“ra 250,8264 1 250,8264 32,5137 0,0000
Interacdo 4 3050 1 49,3858 6,4017 0,019
entre 1 e 2

Erro 1542809 20 77145

Total SS 467,9526 23

onde: f € a associacdo do termo a resposta; SS € a soma dos quadrados; Df € a
variancia (graus de liberdade); ms é a média quadrética; p € a probabilidade da
evidéncia da hipétese nula.

Fonte: Do Autor, 2020.

A Figura 20 mostra o grifico de superficie de resposta da
resisténcia a flexdo, considerando-se o teor de substituicdo de feldspato
por basalto em funcdo da temperatura de queima. A area com maior
temperatura de queima e menor teor de substituicdo apresenta 0 maior
valor de resisténcia a flexao.

Considerando-se os resultados apresentados no item 5.2, percebe-
se que a temperatura de queima tem elevada significancia na resisténcia a
flexdo e possui forte influéncia na porosidade, de acordo com os
resultados da tabela 11, enquanto o teor de substitui¢do de feldspato por
basalto tem menor influéncia. Os resultados de porosidade, apesar de
estatisticamente idénticos, indicam aumento com o aumento da
temperatura de queima. O mesmo acontece com a resisténcia a flexao.
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Figura 20 - Gréfico da superficie de resposta da resisténcia a flexdo das
formulacdes estudadas.
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Fonte: Do autor, 2020.

5.3 AVALIACAO DO EFEITO DA §UBSTITUI§AO DE FELDSPATO
POR BASALTO NA DEFORMACAO PIROPLASTICA (ETAPA 3)

A figura 22 apresenta o grifico de fleximetria Optica das
formulacdes estudadas. A deformagdo piroplastica ocorre quando,
durante a queima, ha a formacgao de fase liquida viscosa, que provoca
a formacdo de concavidade devido a agdo da gravidade. Este
fend6meno € comum em produtos de alta vitrificacio e, por este motivo,
deve-se atentar para deformagdes nos corpos cerdmicos (MELCHIADES
et al., 2014). No resfriamento, o liquido formado solidifica e as
dimensdes do corpo tornam-se praticamente permanentes. A
cristalizacdo parcial da fase liquida formada poderia reduzir este
efeito.

Pode-se observar que, aproximadamente, a partir da temperatura
de 900 °C, o corpo C1 comeca a ter uma deformacdo negativa, ou seja,
cdncava, devido ao inicio da formacdo da fase liquida proveniente da
fusdo dos argilominerais e a acdo da gravidade (HENRIQUE, 2013). De
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forma crescente com o aumento da temperatura, obteve-se a maior
deformac@o piroplastica (4,6%). Posteriormente, em torno de 1040 °C, a
amostra C2 comeca a experimentar deformagio negativa e atinge
deformacao de 2%.

Figura 21 - Fleximetria 6ptica das formulagdes estudadas
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Fonte: Do autor, 2020.

A amostra C3, com maior teor de basalto, apresentou menor
deformacdo (-1,5%), mesmo em temperatura superior, provavelmente
pela formagdo de maior quantidade de fases cristalinas, como observado
na quantificagdo pelo método de Rietveld (Tabela 7). Constatando assim
que a 1150 °C, a amostra CO teve deformacdo de -3,5%. J4 a amostra C2
teve -2% e C3 apresentou -1,5%. Por meio desta avaliagdo, foi possivel
observar que a substituicio de feldspato por basalto melhorou a
estabilidade dimensional das placas cerdmicas, diminuindo a deformacao
piropléstica. Isto pode ter ocorrido, devido a possivel maior viscosidade
alcangada pelo liquido formado com a adicdo do basalto e a formagéo de
fases cristalinas com propriedades elasticas de valores mais elevados.

Melchiades et al. (2014) sugeriram que a piroplasticidade pode ser
bastante dependente da fase liquida, indicando que formulacdes com
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maiores teores de feldspato potdssico e materiais argilosos podem reduzir
a piroplasticidade dos materiais ceramicos, pois auxiliam na formacio de
uma fase liquida mais viscosa.
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6 CONCLUSAO

O objetivo geral deste trabalho foi estudar os efeitos causados pela
substituicdo de feldspato por residuo de basalto em massas para ceramicas
de revestimento, além de analisar a influéncia desta substituicdo na
absorcdo de 4gua, porosidade, resisténcia a flexdo e deformacio
piropléstica.

Observou-se que o aumento da temperatura e da adi¢do de basalto
faz com que a porosidade aumente, acredita-se que o aumento da
porosidade pode estar diretamente relacionada ao menor potencial de
formacdo de liquido do basalto. Pode-se verificar que a porosidade para
C1 a 1200 °C foi de 19,28 +2,85% e C1 a 1240 °C foi de 22,63 + 1,40%.
C3, a 1200 °C, apresentou 21,28 + 3,38%. Desta forma, pode-se concluir
que o teor de substituicio de feldspato por basalto influenciam
diretamente na porosidade, sendo estatisticamente o teor de basalto o fator
que mais influenciou na porosidade.

Nos ensaios de resisténcia a flexdo, a mesma tendéncia se repete,
sendo que a resisténcia a flexdo de C1 a 1200 °C foi de 11,08 = 0,56 MPa
e C1 a 1240 °C foi de 22,19 + 1,88 MPa. C3 apresentou, a 1200 °C, 15,28
+ 2,03 MPa de resisténcia a flexdo, salientando que apenas a formulagao
C1 na temperatura de 1200 °C ndo apresentou resisténcia superior a
amostra de referéncia; todas as outras formulagdes obtiveram resisténcia
a flexao superior. Por meio da andlise de variancia, pode-se concluir que
ambas as varidveis (temperatura de queima e teor de substituicdo)
interferem na porosidade e na resisténcia a flexdo, porém a temperatura
de queima tem maior influéncia na porosidade e na resisténcia a flexao.
A amostra C1 a 1240 °C apresentou absorcio de dgua 37% inferior a
amostra de referéncia, sendo classificada segundo norma como grés
porcelanato.

Conforme objetivos concluiu-se a potencialidade da substitui¢do
do feldspato por basalto. Foi constatado a presenca de 9,13% a 14,13%
de materiais fundentes (CaO, Fe;Os;, Na;O e K»O), presentes nas
composicdes formuladas, quantidade considerada aceitavel para materiais
fundentes em composicdes cerdmicas de revestimento. Foi constatado a
estabilidade deste mineral no ensaio de microscopia de aquecimento.

A substituicdo de feldspato por basalto melhora a estabilidade
dimensional das placas ceramicas, diminuindo a deformag@o piroplastica,
j4 que menor teor de fase amorfa é formada. A 1150 °C, CO teve
deformacao de -3,5%. Ja C2 teve -2% e C3 apresentou -1,5%.
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SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Sugere-se a apOs a realizagdo desta pesquisa a realizacdo dos
seguintes itens para pesquisa:

¢ Analisar a retragfo tardia de porcelanatos;

e Analisar a viabilidade técnica e comercial do emprego do
basalto em porcelanato técnico com baixos teores de
substituicdo do feldspato;

e Estudo para incorporacdo do basalto em materiais ceramicos
esmaltados;

e Melhorar a formulacdo e aumentar pressdo de prensagem para
se obter melhores resultados de absorc¢ao e resisténcia mecanica,
de modo a se classificar na categoria porcelanato segundo norma
NBR 13818.
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