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Resumo da Tese apresentada & COPPE/UFRJ como parte dos requisitos necessarios
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Um novo material ceramico foi previamente desenvolvido a partir do residuo
solido de xisto industrialmente pirolizado. Trata-se de um sélido poroso, constituido
majoritariamente por poros fechados, os quais sdo produzidos durante o processamento
térmico do residuo de xisto pirolizado em ar a temperaturas de até 1140° C, tornando-o
um material potencialmente adequado para o isolamento térmico e acustico. Esta tese
apresenta os resultados de DRX e FRX, porosimetria, microscopia de aquecimento,
dilatometria, analise térmica, condutividade térmica e de resisténcia mecanica a partir
de analises efetuadas com este material, 0s quais revelam a composicdo, estrutura,
densidade, condutividade térmica, rigidez, além de alteracGes morfologicas e de fase
que ocorrem a partir de 400 para 1400 ° C. O trabalho ainda prop6e uma nova
metodologia para calculo do coeficiente de expansdo térmica a partir das imagens de
microscopia de aquecimento na faixa de temperatura durante a qual o material
apresenta-se em fase sélida, antes de perder a sua forma. A elevada porosidade
proporciona caracteristicas de flutuabilidade e de isolamento térmico. As analises de
TG, DTG e DTA demonstraram sua muito boa estabilidade térmica a temperaturas até
1100° C, além de uma mudanca significativa no seu calor especifico entre 600 e 1100°
C. A condutividade térmica baixa associada com a estabilidade a alta temperatura indica
0 material como isolante térmico e permite a sua utilizacdo mesmo em temperaturas

elevadas.
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Abstract of Thesis presented to COPPE/UFRJ as a partial fulfillment of the requirements for
the degree of Doctor of Science (D.Sc)

TECHNOLOGICAL CHARACTERIZATION OF A SUSTAINABLE CERAMIC
FOAM

Brites Fontoura Rangel
September/2015

Advisors: Luis Marcelo Marques Tavares
Jo Dweck

Department: Metallurgical and Materials Engineering

A new ceramic material was previously developed from industrially pyrolized
shale solid residue. It is a porous solid with mainly closed pores, that is produced during
the thermal processing of the pyrolized shale residue in air at temperatures of up to 1100
°C, making it a potentially good material for thermal and acoustic insulation. This thesis
presents DRX and FRX, porosimetry, heating microscopy, dilatometry, thermal
analysis, thermal conductivity and mechanical resistance results from analysis of this
material, which shows the composition, structure, density, thermal conductivity,
rigidity, besides morphological and phase changes that happen from 400 to 1400 °C.
The work further proposes a method to estimate the thermal expansion coefficient on
the basis of information from heating microscope images at the temperature range,
during which it presents a solid phase, before losing its shape. TG, DTG and DTA
analyses performed demonstrate its very good thermal stability at temperature up to
1100 °C, and a significant change on its specific heat between 600 and 1100 °C. The
high porosity provides buoyancy and thermal insulation characteristics. The low thermal
conductivity associated with high temperature stability indicates the material as thermal

insulation and allows its use even in high temperatures.
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1 - INTRODUCAO E OBJETIVOS

A producdo de residuos solidos é caracteristica da atividade humana. A vis&o tradicional
de que os residuos e rejeitos ndo sdo parte da producdo industrial e a despreocupagao
sobre o seu impacto ambiental, tém conduzido aos altos niveis de poluicdo que a
sociedade enfrenta hoje. O aumento da quantidade de residuos descartados promove o
desafio de proteger a humanidade das consequéncias de sua propria atividade
(SEADON, 2010, VERGARA, TCHOBANOGLOUS, 2012).

A atividade industrial esta permanentemente sendo pressionada para reduzir custos e
preco final de produtos e processos, aumentar a qualidade e inovar. Mais recentemente
vem sendo também pressionada para manter sua producdo nos limites da
sustentabilidade. O componente ambiental j& esta sendo posicionado como elemento
fundamental e determinante para 0 sucesso no competitivo ramo industrial, levando a
avangos no conceito da eliminacdo de rejeitos, bem como na producdo de residuos
reutilizaveis. O aumento da conscientizacdo sobre a importancia de todas as etapas
produtivas, com a inclusdo da disposicdo final dos produtos e rejeitos, transformou a
estabilizacdo e solidificacdo de rejeitos em acbes meramente aceitaveis do ponto de
vista ambiental. A escalada da producédo de rejeitos ou subprodutos e o alto custo para
sua destinacdo vém incentivando a pesquisa para desenvolvimento de produtos que
imobilizem e aproveitem residuos diversos, atendendo as premissas da Agenda 21 e,
desta forma, reduzindo o passivo ambiental industrial. Paralelamente, a progressiva
exaustdo dos recursos naturais em virtude da atividade da industria mineral oferece um
vasto campo ao desenvolvimento de produtos e processos inovadores, que criem opcoes
para 0 acesso popular aos bens basicos e a uma melhor qualidade de vida a partir da
otimizacdo desta industria, especialmente pelo uso do que é hoje considerado como
refugo da atividade (SEADON, 2010, VERGARA, TCHOBANOGLOUS, 2012, RAUPP-
PEREIRA, et al., 2006, FONSECA, 1990).

**k*

Nota: Segundo a Politica Nacional de Residuos Sélidos (PNRS), em vigor a partir de 2014, o
termo residuo solido trata de materiais que podem ser submetidos a conserto, reutilizacdo ou
reciclagem; enquanto o termo rejeito corresponde a um tipo especifico de residuo sélido que
ndo aceita mais reaproveitamento ou reciclagem e cujo destino € o aterro sanitario ou
incineracgéo.


http://www.planalto.gov.br/ccivil_03/_ato2007-2010/2010/lei/l12305.htm

Neste sentido, materiais ceramicos vém sendo desenvolvidos para suprir necessidades
oriundas da densificacdo das cidades e do avanco nos padrdes de qualidade e conforto.
O isolamento térmico e acustico é cada vez mais valorizado, e o espago disponivel para
obté-lo, cada vez mais exiguo. As espumas cerdmicas estdo entre 0s materiais com
estrutura propicia ao isolamento termo acustico, entretanto sua obtencdo a baixo custo e
em formatos predefinidos é ainda tema de pesquisas.

No Brasil, desde 1987 o Ministério da Ciéncia e Tecnologia incentiva a pesquisa de
materiais cuja produgdo envolva o uso de residuos industriais como parte do chamado
“desafio dos novos materiais” (BRASIL, 1987). Tal incentivo propiciou pesquisas
voltadas para uma destinacdo produtiva dos residuos da industrializacdo do xisto
pirobetuminoso, uma vez que seu retorno a mina provoca liberacdo de didxido de
enxofre e sua exposicao as intempéries provoca a geracao de agua acidificada. O rejeito
da industrializacdo do xisto é descartado em volume expressivo em S&o Mateus do Sul
(PR), onde funciona uma usina da Petrobras que produz 6leo combustivel a partir do
folhelho pirobetuminoso da formacdo Irati. Este complexo industrial processa 7.800
toneladas de xisto betuminoso por dia, produzindo cerca de 4.000 barris de Oleo
combustivel, 120 toneladas de gas combustivel, 90 toneladas de nafta, 75 toneladas de
enxofre utilizado em produtos agricolas e 45 toneladas de gas liquefeito (SANTOS,
2010). O processo, chamado “Petrosix”, produz 6leo de xisto através de sua retortagem
em atmosfera redutora na faixa de 480 a 590° C, gerando cerca de 80 a 90 % do volume
da mateéria prima utilizada em matriz inorganica do xisto descartavel. Um volume de
rejeitos da ordem de 6.500 toneladas de xisto retortado é gerado por dia (FONSECA,
1986, FONSECA, 1990, SANTOS, 2010).

Diversos materiais ceramicos tém sido desenvolvidos a partir do processamento térmico
do xisto. Blocos, placas, filtros, telhas, vidros e vitroceramicos vém sendo pesquisados e
produzidos a partir do xisto, como pode ser visto no item 2.2.2. Importantes pesquisas
vém sendo desenvolvidas no Brasil, visando a caracterizacdo e uso de residuos de xisto.
Os pesquisadores buscam a cria¢do de vidros e ceramicos de baixo custo, possuidores
de propriedades das ceramicas avangadas. Entre 0s novos produtos estdo materiais leves
para construcdo, vidros e vitroceramicas.

Argilas piroexpansiveis ja sdo comercializadas na forma de argila expandida, a qual é
utilizada na produgdo hidropdnica e no paisagismo, como substrato e como material de

acabamento poroso; a argila expandida é igualmente utilizada na forma de agregado



leve em concretos e na fabricagdo de jeans desbotados (stonewashed). E importante
notar que este tipo de produto nédo precisa de controle dimensional, apenas aproveitando
a piroexpansao descontrolada caracteristica do material durante a sua queima. O
Vikaflex® é uma espuma ceramica produzida a partir de um tratamento especifico
aplicado a argilas piroexpansiveis presentes no xisto pirolisado. O material € moldado e
sinterizado de forma a tirar partido de sua expansibilidade natural, mas dentro de um
processo controlado. Esta tecnologia de fabricacdo possibilita o desenvolvimento de
caracteristicas importantes para o produto, tais como porosidade e formato final pré-
programados. Sua baixa densidade pode proporcionar reducdo do custo da construcao,
no que concerne ao montante total de concreto e ferro utilizados (FONSECA, 2011,
FONSECA, 2014).

Representando um novo produto e com caracteristicas promissoras para diferentes
aplicacGes ele ainda ndo foi objeto de qualquer investigacdo sistematica de suas
caracteristicas, de maneira a melhor embasar seu uso. Assim, o presente trabalho visa
caracterizar a espuma ceramica, denominada Vikaflex®, a qual é fabricada a partir de
xisto pirobetuminoso retortado da Usina de S&o Mateus do Sul (PR), Brasil. Apds uma
caracterizacdo quimica e mineraldgica, € analisada a sua estrutura porosa, bem como
sua potencial flutuabilidade em agua. A fim de avaliar seu comportamento quando
sujeito a altas temperaturas, € analisada sua resposta ao tratamento térmico, tendo sido
determinadas as temperaturas caracteristicas de transformacio de forma e de fase. E
ainda estudado o processo de geracdo de poros através de piroexpansdo propiciada por
sua fase vitrea e determinados os valores de calor especifico em funcdo da temperatura
através de calorimetria diferencial de varredura (DSC), tendo ainda sido efetuada a
medida de sua condutividade térmica e de seu coeficiente de expansdo térmica em
funcdo da temperatura. As propriedades mecanicas, importantes para sua aplicacéo
mesmo sem ser elemento estrutural, sdo também analisadas por meio de ensaios de

flexdo, compressdo e analises dinamo-mecanicas.



2 — REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 — ASPECTOS DA TECNOLOGIA CERAMICA

A ceramica € uma das mais antigas artes. Do ponto de vista da arte pela arte,
sofre do pecado original de ter tido conotagdo utilitaria... Isto porque nos
primérdios do homem, o barro se amoldava gentilmente a vontade dele, indo pela
sua mao ao encontro da sua necessidade.

Veja-se uma comparacgao entre o barro e o metal, simbolizando a paz e a guerra,
0 servicgo e a traicdo, a vida e a morte. Um era usado para resolver os problemas
da sobrevivéncia: a casa, a panela, o prato; o outro nasceu para cortar,
dilacerar, conquistar, punir. (CIDRAES, 1987)

O termo “produto ceramico” tem um dos significados mais abrangentes dentre os
produtos das diversas areas industriais.

Uma associacdo imediata nos remete a louga doméstica. Neste campo podemos listar 0s
servicos de jantar, de cha e café, os utensilios de processamento pré-cozimento e de
apresentacdo de refeicdes, e, ainda, os utensilios para cozimento, propriamente, como
pirex, panelas e formas. Podemos acrescentar, também, artefatos de decoracéo e pecas
de arte e artesania.

Entretanto a industria ceramica abrange produtos como tijolos, pisos, azulejos, pecas de
banheiro, utensilios para laboratérios, proteses dentérias, eletro ceramicas, revestimento
de foguetes, espelhos para telescopios, capsulas para material radioativo, sendo estes
altimos incluidos no campo das ceramicas avancgadas.

Os produtos ceramicos tradicionais sdo usualmente compostos por uma base, ou corpo,
em massa ceramica, e por um revestimento, que pode se constituir de um engobe, de
uma camada de vidrado sobreposta a um engobe ou apenas de um vidrado. O corpo
ceramico providencia a forma e estabilidade do produto, sendo a caracteristica primeira

para diferenciacdo entre as diversas qualidades de produtos ceramicos.



Estes corpos ceramicos podem ser densos ou porosos, sendo gque 0S COrpos ceramicos
considerados densos podem ainda ser divididos entre coloridos (por exemplo, aqueles
que contém oOxido de ferro) e brancos.

Os corpos porosos compreendem a ceramica comum, a terracota, a majolica (faianca) e
as espumas. Os corpos densos abrangem o0s grés e as porcelanas, as ceramicas de
cordierita (fireproof ware) e as vitroceramicas (RADO, 1988).

As ceramicas celulares se constituem numa variedade altamente porosa, que tira partido
desta porosidade para os mais diversos fins.

Os vidros comerciais se constituem, em sua maioria, por vidro alcalino, vastamente
utilizado na industria do vidro plano e na do engarrafamento e frascaria. Composicao
semelhante, com adicdo de 6xido de bario, é utilizada para o vidro de servi¢co de mesa.
Vidros com grande proporcdo de oxido de chumbo formam os cristais, ou cristais de
chumbo. Altos teores de silica proporcionam vidros resistentes aos choques térmicos,
tipo pirex. As fibras necessitam de vidros isentos de alcalis. Os vidros Gticos possuem
composicdes as mais diversas, eventualmente incluindo a adicdo de terras raras ou
fluoretos. Vidros especiais abrangem uma vasta diversidade de formulacbes e usos,
especialmente decorrentes do aprofundamento cientifico na area das ceramicas
avancadas. Os vidros e vidrados recobrem grande parte das pecas ceramicas, e estdo
igualmente presentes na composicdo final de alta percentagem destes produtos
(NORTON, 1973).

2.1.1 - MATERIAS PRIMAS CERAMICAS BASICAS

Uma caracteristica interessante dos materiais ceramicos tradicionais € o fato de que eles
sdo produzidos a partir de poucos componentes, sendo os mesmos relativamente

abundantes na crosta terrestre (Figura 2.1).
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Figura 2.1 — Abundancia relativa dos elementos quimicos em fungéo da percentagem da crosta
terrestre, baseado em NORTON (1973).

ARGILA

Argilas constituem-se majoritariamente de silicatos e alumina, sendo a base dos corpos
ceramicos por sua capacidade de ser moldada quando da adicdo de agua, retendo uma
forma permanente, e adquirindo a resisténcia mecanica adequada ao seu uso a partir de
sua sinterizacdo. Na composicdo das argilas ha uma série de impurezas, em decorréncia
de seu processo particular de formacao. Tais impurezas podem consistir de minerais ou
matéria organica.

As argilas possuem duas caracteristicas diferenciadas em relacdo a outros materiais:
podem ser conformadas a frio, mantendo sua forma, e, ap0s tratamento térmico
adequado, podem manter a forma em que foram conformadas. Dai, portanto, a origem
do moderno termo ceramica, que deriva do grego “coisa queimada”, keramos, que hoje
abrange desde pecas de ceramica tradicional a produtos vitreos obtidos a partir de
processos ceramicos avangados (NORTON, 1973, GIARDULLO, 1987).



SILICA

O didxido de silicio (SiO,) constitui cerca de 59% da composicdo da crosta terrestre,
tratando-se do mais importante dentre os oOxidos formadores de vidro. Encontra-se
presente na grande maioria dos produtos ceramicos, em especial na forma de quartzo,
quartzito ou areia (NORTON, 1973, MAIA, 2003).

FELDSPATO

Os feldspatos estéo entre as substancias mais utilizadas na composi¢cdo dos materiais
ceramicos, especialmente dos vidrados. Seu custo € baixo, sua composicdo €
razoavelmente constante, possui baixa contaminacdo por ferro e outros elementos
indesejaveis e sdo utilizados como fundentes nas massas e vidros, como fonte de
aluminio nos vidros, e como fonte de alcalis insoltvel em agua em vidrados e esmaltes.
Seus oxidos constituintes possuem acdo vitrificante (SiO,), estabilizante (Al,O3) e
fundente (K,O e/ou Na;0). Sua formula geral é:

R20.Al;03.6Si0,

Mas sdo encontrados em diferentes composicdes (MAIA, 2003):

e Feldspato Misto: 0,4Na,0 0,6K,0AI,03 6SiO,
e Feldspato Sodico: Na,O Al,036SiO;

e Feldspato Potassico: K,0 Al,03 6SiO,

e Feldspato Plagioclasio: CaO Al,03 4SiO,

As argilas, os minerais de silica e o feldspato constituem o tripé sobre o qual repousa a
grande maioria dos produtos ceramicos tradicionais.

A Figura 2.2 apresenta um diagrama pseudo-ternario com a composicdo genérica de
diversos produtos ceramicos, o qual foi baseado no diagrama triaxial com as
composicBes genéricas de varios corpos de ceramica branca de NORTON (1973). A
figura mostra os produtos ceramicos a partir de 100% dos trés grupos de componentes
essenciais: silica, argila e feldspato. Séo visiveis as variagdes graduais em suas

composic¢des, com os produtos incorporando propriedades uns dos outros, gerando uma



vasta zona de intersecdo em que convivem produtos com diferentes usos, porém com
formulacéo basica similar (RANGEL, 2002).

SiLICA ‘ 55

VIDRO DE SILICA

VIDRO COMUM

VIDRO BOROSSILICATO

VIDRADOS TRANSPARENTES

VITRO CERAMICAS TRANSPARENTES

MASSAS
CERAMICAS
E ENGOBES

ARGILA FELDSPATO
VIDRADOS _
VITRO CERAMICAS
MATERIAIS VITREOS
Figura 2.2 — Diagrama pseudo-ternario para os produtos ceramicos, proposto com base nos

principais tipos de matérias-primas (RANGEL, 2002).

2.1.2 - ETAPAS DO PROCESSAMENTO CERAMICO TRADICIONAL

Para que uma massa seja transformada em peca ceramica por tratamento térmico
tradicional é necessario que seja submetida a uma sequéncia de etapas que visam criar e
preservar o formato desejado para a funcdo que vai exercer. Uma massa previamente
composta e preparada deve ser conformada, densificada, ter sua resisténcia mecanica
aumentada e sua forma final estabelecida pela sinterizacao para se transformar em uma
peca ceramica. O processo utilizado para conformacdo pode ter cunho artesanal ou
industrial, e pode ser escolhido entre: modelagem, prensagem a seco, extrusdo,
moldagem plastica e colagem (NORTON, 1973). Em seguida procede-se a secagem € a
queima do corpo verde.

A gqueima é a etapa em que uma peca verde, recém-conformada e seca, ainda sem
resisténcia mecanica, torna-se um produto duravel e mecanicamente resistente. Nesta
operacdo podem manifestar-se defeitos de fabricacdo ndo observados anteriormente. Por
outro lado, produtos ceramicos fabricados sem defeitos podem também adquiri-los

durante a etapa de queima, se a mesma ndo for adequadamente programada e/ou



conduzida (PENNISI, 1991) Uma caracteristica dos produtos ceramicos é a importancia
da curva de queima especifica para cada produto. Caso se trate de um composito
envolvendo mais de um destes produtos, € necessaria a busca de uma curva de queima
que contemple as rampas e patamares ideais para os dois materiais (FUNK, 1982,
AMOROS, et al., 1996)

Esta etapa é constituida por uma fase inicial de pré-queima, seguida pela fase de
sinterizacdo e pelo resfriamento. Durante a pré-queima ocorrem transformacdes com
perda de massa e as matérias-primas podem ser termicamente decompostas. No caso das
argilas, estas podem ser desidroxiladas ou, no caso de componentes organicos, 0s
mesmos podem ser queimados propriamente, restando apenas componentes inorganicos
apo6s a queima. Durante a sinterizacdo, a qual é, usualmente, a etapa posterior a das
decomposicdes térmicas e Ultimo processo a que a massa € submetida antes do
resfriamento da peca acabada, as altas temperaturas aplicadas promovem reacGes em
estado solido entre os oOxidos inorgénicos formados na pré-queima, com simultanea
densificacdo do meio. Esta densificacdo da-se pela ligacdo entre particulas dos produtos
formados, seja através de uma fase liquida ou por um processo de transferéncia de
massa entre particulas, com consequente diminui¢do da porosidade do meio. A taxa de
sinterizacdo pode sofrer influéncia da densidade inicial, da dimensdo das particulas, da
temperatura, do tempo, da taxa de aquecimento e da atmosfera do forno (GERMAN,
1991).

Ainda na fase de pré-queima, a medida que é elevada a temperatura, ocorrem as reacées
preliminares: o material organico é decomposto e carbonatos e sulfatos podem ser
decompostos durante sua calcinacdo. A 573° C o quartzo sofre uma transformacao
reversivel na estrutura cristalina de quartzo alfa para quartzo beta, que é acompanhada
por uma dilatacdo de até 2% de seu volume. Os processos com decomposicdo sao
geradores de gases que buscam um caminho para a superficie da peca através dos poros
ainda interconectados e de uma eventual camada externa de vidrado em po6 (caso da
monoqueima). Estes processos podem gerar, juntamente com outras transformacoes
cristalinas que possam ocorrer sem liberacdo de gases, uma série de variacOes
dimensionais que exigem procedimentos de queima cuidadosos, tanto no aquecimento
quanto no esfriamento (FERRARI, et al., 2000, KINGERY, et al., 1975, RADO, 1988).
No inicio do processo de sinterizagdo por transferéncia de massa ha a formacdo de

ligagDes entre as particulas. Estas ligacdes ocorrem a partir do crescimento de pescogos



nos pontos de contato entre elas. No caso de formag&o de fases vitreas, a sinterizagdo se
da pela acdo da fase liquida respectiva, que, a altas temperaturas, atua como ligante das
substancias sdlidas presentes. Esta é a origem das importantes mudancas de propriedade
associadas a sinterizacdo, tais como dureza, tenacidade, transparéncia, resisténcia e
porosidade (GERMAN, 1991, RADO, 1988). Mecanismos de transporte diversificados,
com destaque para 0s processos difusivos, provocam o crescimento destes pescocos
devido ao movimento de massa. Os processos difusivos sdo ativados termicamente, o
que significa que é necessario haver uma quantidade minima de energia para induzir
atomos ou ions a se liberar do local de origem para outros espacos disponiveis. A
tendéncia da sinterizacdo é buscar a reducdo da area de contorno de graos, reduzindo a
tensdo superficial. Durante a sinterizacdo as ligacGes entre particulas vao se
transformando. Inicialmente séo geradas ligacdes entre as particulas soltas, num estagio
em que 0s vazios entre as mesmas estdo interconectados, iniciando a redugdo do volume
dos poros. A partir de entdo ha reducdo do volume dos poros. Embora ainda permaneca
a conexdo entre eles, contornos de graos vdo se formando nos contatos, até o ponto de
caminharem, comumente no sentido de aumento do tamanho dos gréos. Este movimento
pode ser acompanhado pelo isolamento de poros. A distancia entre os centros de
particulas é reduzida e a estrutura multiparticulada desaparece. Quando a temperatura
atinge valores de sinterizacdo por fase liquida, alguns dos produtos minerais presentes
comecam a interagir e a formar uma fase liquida que atua como ligante e que no
resfriamento se transforma em fase vitrea do produto solidificado. Quanto mais a
temperatura sobe, mais fase liquida é formada e mais baixa € a sua viscosidade, de
modo que ela se torna capaz de comecar a ligar os gréos cristalinos uns com 0s outros,
causando a retracdo da peca e aumento de sua densidade. Paralelamente ao
desenvolvimento da fase liquida, a peca deixa de apresentar 0 comportamento de um
solido rigido, permitindo deformacdes plasticas a partir da aplicacdo de um esforco
sobre ela. Esta faixa de temperatura é denominada fase piroplastica (FUNK, 1982,
GERMAN, 1991, RADO, 1988).

Os produtos ceramicos sao suscetiveis a deformacBes piroplasticas permanentes nesta
faixa de temperatura, as quais podem ter efeito negativo sobre alguns produtos pela
alteracdo no formato final desejado para os mesmos. As deformacdes piroplasticas agem
de forma mais incisiva sobre corpos com alto teor de fase liquida durante a sinterizacéo,

caso em que se incluem os produtos que demandam baixa porosidade. Nos casos em
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que estas deformagdes comprometam a qualidade do produto final, a piroplasticidade
deve ser controlada. O controle pode ser estabelecido por meio de mudancas na
formulacdo do corpo verde ou através do aumento de sua densidade, permitindo uma
reducdo no volume de fase liquida necessaria para a reducdo da porosidade, ou, ainda,
através do controle do aumento da viscosidade da fase liquida, pelo controle da
temperatura de operacéo.

Nesta etapa sdo geradas as principais propriedades do corpo compacto. Quando é
atingida a proporc¢do de cerca de 8% de porosidade, 0s poros tornam-se esféricos e ja
ndo constituem retardo ao crescimento de gréos. Estes poros isolados e esféricos sdo
sinal de uma sinterizacdo efetiva. A retracdo decorrente da queima € relativa a
densificacdo, isto é, a eliminacdo de poros no interior da peca. Se a temperatura
permanece subindo e a formacdo de vidro continua, tal serd a proporcdo da peca
transformada em liquido, que ela ndo mais suportara seu proprio peso, deformando-se e
entrando em colapso (GERMAN, 1991, GABBAI, 1987).

E interessante lembrar que a altas temperaturas a sinterizagdo ocorre mais rapidamente,
portanto € necessario menos tempo para 0 decurso destes processos, para atingir um
mesmo grau de sinterizacdo (GERMAN, 1991, GABBAI, 1987).

A Tabela 2.1 apresenta as principais reacGes que usualmente ocorrem durante a pre-
queima e a sinterizacdo de corpos ceramicos tradicionais, suas respectivas faixas de
temperatura e a variagdo aproximada da coloracdo observada no interior da caAmara do
forno (CANOTILHO, 2003, GERMAN, 1991).
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Tabela 2.1 - Transformagdes correntes na queima de corpos ceramicos triaxiais
tradicionais (argila, feldspato, quartzo)
Adaptado de CANOTILHO (2003) e GERMAN (1991).

Transformacéo

Perda de agua absorvida nos poros e 4gua coordenada com cations

100-200 e )
trocaveis de argilas.

A matéria organica presente pode iniciar pir6lise e combust&o,
formando produtos residuais carbonosos. A gibsita, quando
presente, também inicia sua desidroxilacdo. Ambas as ocorréncias
prolongam-se até a proxima faixa de temperatura.

200-300

A estrutura cristalina dos minerais argilosos é alterada pela
remog&o dos grupos de “OH”. Esta desidroxilagdo de caulinita
para metacaolinita é acompanhada por grande aumento de
porosidade.

A pirofilita exibe marcante expansao.

300-400

A matéria organica na forma de materiais carbonosos comega a
oxidar ou entrar em combust&o. Continuam as desidroxilagoes.
A pirofilita se expande cada vez mais.

400-700

Ocorre a inversdo de quartzo alfa para quartzo beta. (dilatagéo ~

573 29%)

A pirofilita atinge a expansdo maxima.
Os carbonatos se decompdem entre 790 e 870° C.
A metacaolinita sofre mudancas e se rearranja como espinélio.

700-950

Destruicdo da estrutura da mica.

O talco se decompde em protoenstatita e vidro.

O espinélio originado pela metacaolinita se transforma em
pequenos cristais de mulita, causando um pico exotérmico.
A pirofilita se converte em mulita e vidro.

950-
1100

O feldspato comeca a fundir ou promover fusées com outros
oxidos.

O feldspato potassico se decompde em leucita (KAISi,Og) e vidro,
1100- enquanto o feldspato sédico entra em fuséo.

1200 A argila e a cristobalita se dissolvem em fases liquidas.

Conforme o vidro se forma, ele se distribui, aumentando a
densificacdo da microestrutura, com reducao da porosidade e
aumento do encolhimento.

A protoenstatita do talco se transforma em clinoenstatita.

A mica se transforma em alumina e vidro.

Crescem as agulhas de mulita.

A proporcéo de fase vitrea aumenta enquanto a proporgao de
quartzo se reduz; a maioria dos poros ja se encontra fechada.
A porosidade total atinge seu valor minimo.

> 1200
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Paralelamente as transformacbes quimicas, 0s materiais cerdmicos experimentam
transformagdes de forma e dimensdo durante o tratamento térmico, especialmente se as
temperaturas ultrapassarem o limite da sinterizacao, e estas transformacdes funcionam
como sinalizadores de importantes etapas do processamento. O formato tipico destes
pontos de transformacédo tem sido identificado, analisado e mensurado com o auxilio de
microscopios de aquecimento. Entretanto ha poucos métodos normativos para este tipo
de anélise, o que faz com que continuem sendo baseados em metodologia originalmente
destinada a avaliagcdo das temperaturas caracteristicas de deformacéo, esfera, semiesfera
e fusdo de cinzas, as quais possuem composicdo muito parecida com a dos produtos
ceramicos. A mais antiga referéncia a temperaturas caracteristicas € encontrada na
norma alema DIN 51730, que precedeu as normas ASTM D 1857 e ISO 5540.

Para reduzir o grau de retracdo durante o processo de sinterizacdo € comum a introducéo
de uma percentagem de chamote na formulacéo de alguns produtos ceramicos. Chamote
é o termo utilizado para materiais ceramicos ja queimados, residuais de algum processo
anterior, que séo recuperados e utilizados em processos ceramicos depois de submetidos
a uma moagem adequada (TORTORI, 2000). A reducdo do grau de retracdo por ele
obtido decorre do fato de se tratar de um produto ceramico previamente sinterizado, ndo
sofrendo, portanto, retracdo adicional ao voltar a ser submetido as mesmas condicdes de
temperatura (DWECK, 2014).

Os corpos ceramicos podem ser submetidos a processos de mono ou de bi-queima.
Neste ultimo, o processo de primeira queima atinge uma faixa de temperatura entre 800
e 1000° C, e gera o vulgarmente chamado “biscoito”. Biscoito é o corpo ceramico
gueimado a uma temperatura suficiente para adquirir tenacidade ou resisténcia mecanica
que permita seu manuseio para a aplicacdo de vidrado ceramico, mas que ndo se
aproxime do ponto de sinterizacdo 0 bastante para uma excessiva reducdo da
porosidade. O biscoito deve estar limpo, seco e apresentar porosidade suficiente para
absorver a dgua da suspensdo no momento da esmaltacdo, de forma que as substancias
formadoras do vidrado fiquem depositadas na superficie da peca. O vidrado ceramico,
ou esmalte, é um recobrimento de natureza vitrea, usualmente aplicado sobre a peca em
ponto de biscoito, apds seu resfriamento, sob a forma de suspensao.

Para promover a vitrificacdo do esmalte € necessaria uma segunda queima da peca
ceramica, que permita que os minerais formadores do vidrado alcancem o ponto de

fusdo. Entretanto é importante que a viscosidade ndo seja demasiado reduzida, de forma
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que o vidrado se mantenha na peca, sem escorrimento, transformando-se, assim, numa
cobertura continua e impermeavel. A segunda queima atinge temperaturas entre 1050 e
1400° C, variando esta temperatura em funcdo do ponto de sinterizagdo da massa
utilizada. O vidrado deve ser formulado para que seu ponto de fusdo ideal coincida com
a temperatura de sinterizacdo da massa ceramica que vai servir-lhe de suporte.

No caso da mono-queima, mais utilizada em fabricacdo industrial de pisos e azulejos, 0
vidrado é aplicado no corpo verde antes da Unica etapa de queima a que sera submetido,
e deve ser formulado para que seu ponto de fusdo se situe acima da temperatura de pré-
queima, para evitar deformac6es superficiais, pela acdo dos gases evolvidos.

O ponto de sinterizacdo é uma caracteristica marcante das diferentes variedades de
massas ceramicas. As massas sdo classificadas em grupos, de acordo com a faixa de
temperatura em que este se encontre. Também os vidrados e engobes podem ser
classificados de acordo com as mesmas faixas de queima em que se inserem. O uso da
classificagdo dos produtos ceramicos em trés faixas de temperatura é atualmente o mais
comum. As faixas de temperatura que determinam a classificagdo dos produtos
ceramicos sdo (BRUGUERA, 1986, TORTORI, 2000).

e Baixa Temperatura — Queima entre 940 e 1050° C.
e Meédia Temperatura — Queima entre 1050 e 1200° C.

e Alta Temperatura — Queima acima de 1200° C.

Os corpos ceramicos densos necessitam de temperaturas de queima acima de 1200° C
para adquirirem a baixa porosidade que os caracteriza.

As queimas também podem variar em fungéo do tipo de atmosfera gerada na camara do
forno durante o processo.

As queimas ceramicas tipicas podem ocorrer em dois tipos de atmosfera:

e Atmosfera oxidante, que € rica em O, (oxigénio) e CO; (gas carbdnico) gerado
pela combustdo dos componentes organicos das pecas ou de carbonatos
decompostos termicamente.

e Atmosfera redutora, aquela da qual foi retirado o O,, usualmente por meio da
insercdo de material combustivel no interior da camara do forno e fechamento da
chaminé. A atmosfera redutora na camara do forno promove formacdo de CO

(mondxido de carbono), que reage com 6xidos metalicos presentes que possam
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ser reduzidos. A retirada de O, tem por consequéncia alteracdes em varios
Oxidos colorantes, que se transformam de 6xidos em metais, ou em 6xidos dos

respectivos metais com menor grau de oxidagao.

Cada produto ceramico possui um ciclo de queima apropriado as transformacdes
termoquimicas geradas pela combinacéo de componentes determinados de cada produto
e catalisadas pelo calor, as quais ocorrem em temperaturas especificas, como pode ser
visto na Figura 2.3.

O objeto de interesse do presente trabalho, o Vikaflex®, é sinterizado a 1140° C,
encontrando-se, portanto, inserido na faixa de queima dos produtos ceramicos de média
temperatura, sendo que sua queima ocorre em atmosfera oxidante. No que tange as
matérias primas, ele é composto pelo residuo da exploracdo de 6leo combustivel; trata-
se de um subproduto da retortagem do xisto betuminoso. No que concerne ao seu
processamento como matéria prima para producdo do Vikaflex®, o minério residual da
retortagem é moido até atingir uma distribuicdo granulométrica especifica sendo, entéo,
conformado por moldagem sob pressdo O corpo verde deve possuir a compactacao
adequada a geracdo de uma estrutura de espuma ceramica através da aplicacdo do

tratamento téermico adequado a sua piroexpansao e sinterizacao.
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Figura 2.3 — Curvas de queima para produtos ceramicos consagrados. Adaptado de

BRUGUERA (1986) e TORTORI (2000).
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2.1.3 — VARIACOES DIMENSIONAIS NO PROCESSAMENTO

Eventuais variagdes térmicas impostas aos materiais sdo regularmente acompanhadas
por variagdes dimensionais reversiveis ou ndo (NORTON, 1973, KINGERY et al.,
1975, HAMMETTER, 1991). A expansdo térmica reversivel decorre de um aumento na
amplitude das vibragdes do &tomo em relacdo a uma posicdo média, a qual provoca um
maior espacamento médio entre os &omos. As energias atrativas e repulsivas variam de
forma assimétrica com o maior distanciamento entre os &tomos, sendo que é observada
uma mudanga mais significativa na componente de repulsdo. Portanto este aumento da
amplitude de vibragdo entre posi¢Oes energeticamente equivalentes conduz a um
aumento da separacdo atdmica, o qual proporciona uma expansdo geral da rede.
(KINGERY et al., 1975, HAMMETTER, 1991, MARINO, 1997, LEE et al., 2008).
Variagcdes dimensionais diferenciais ou muito intensas ao longo da queima podem
provocar defeitos nas pecas, e o surgimento de defeitos decorrentes da queima
frequentemente varia com as taxas de aquecimento e esfriamento utilizadas. A técnica
de determinacédo de uma curva de queima ideal para porcelanas foi detalhada por FUNK
(1982). A partir dos dados obtidos pelas curvas reversivel e irreversivel, observados em
conjunto com a analise térmica diferencial (DTA) do material, o pesquisador prop6s um
método de geracdo de curvas de queima com variagdes na taxa de aquecimento em fases
criticas como a desidroxilacdo (500-550° C), que provoca contracdo da argila enquanto
o feldspato permanece em dilatagdo, e durante a transformacao de quartzo o em B (573°
C), que causa um grande incremento na expansdo (FUNK, 1982, AMOROS, 2001b).

A fim de se obter curvas dilatométricas de um material podem ser quantificadas a
variacdo térmica volumétrica ou a variacdo térmica linear. Usualmente a relacdo

matematica entre estes coeficientes de expansdo térmica é expressa na equacao E-1:
a, = 3a (E-1)

sendo ay 0 coeficiente de expansdo térmica volumétrica e a o coeficiente de expansio
térmica linear (SHELBY et al., 1991, MARINO, BOSCHI, 1998).

Tradicionalmente as curvas dilatométricas sdo construidas a partir dos valores de
coeficiente de expanséo linear, que foi adotado neste estudo com a finalidade de facilitar

a leitura e o entendimento comparativo com dados da literatura em geral.
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A expansdo térmica é uma propriedade cuja magnitude varia de acordo com 0 eixo
cristalogréfico, depende da espécie de ligacdo entre os &tomos e de seu arranjo espacial.
Cristais com simetria cubica possuem dilatacdo isotropica, enquanto cristais
assimétricos apresentam dilatacdo diferenciada, de acordo com o eixo cristalografico, o
que gera tensdes internas. Estes cristais tendem a uma maior isotropia & medida que é
elevada a temperatura. Entretanto, a maior parte das aplicagdes se encontra direcionada
para a mudanca de volume de materiais policristalinos ou vidros amorfos. No caso dos
materiais policristalinos, as medicdes resultam em uma espécie de média da magnitude
da expansdo nos diversos eixos. Os vidros, ndo sendo materiais cristalinos, apresentam
expansdo isotropica (KINGERY et al., 1975, HAMMETTER, 1991, MARINO, 1997,
RUSSEL, 1994, MARINO, BOSCHI, 1998).

O comportamento dilatométrico dos vidros pode ser dividido em duas faixas separadas
por uma terceira e mais curta, denominada transicdo vitrea. Os materiais vitreos
comportam-se como sélidos elasticos até esta faixa de transicdo vitrea. Nesta condicao
solida s&o chamados vidros. Acima da faixa de transi¢cdo vitrea comportam-se como
fluidos viscosos. Dentro da faixa intermediaria, 0os materiais vitreos apresentam um
comportamento viscoelastico, intermediario (SHELBY et al., 1991, MARINO,
BOSCHI, 1998).

Por simplicidade, € usual a utilizacdo do coeficiente de expansdo térmica medido
experimentalmente, por meio do uso de dilatbmetro, como referéncia de caracterizacao
de um material sob este aspecto. Entretanto este coeficiente é determinado para uma
faixa de temperatura restrita, geralmente entre 20 e 300° C. No caso dos produtos
ceramicos tradicionais compostos de base ceramica e revestimento vitreo, o estudo
dilatométrico oferece outros desafios. Tendo em vista 0 comportamento diferenciado
destes dois materiais, um cristalino e outro amorfo, € necessario o acompanhamento de
ambos 0s materiais ao longo de toda a curva de queima, tanto no aguecimento como no
esfriamento, muito acima da faixa mais comum de mensuracdo. E, portanto, necessaria
a obtencdo e estudo das curvas de dilatacdo reversivel e irreversivel dos mesmos para o
estudo de compatibilizacdo dos dois materiais. Desta forma serd possivel determinar a
temperatura de acoplamento efetivo, além de outros pontos caracteristicos da curva
dilatométrica, tais como ponto de amolecimento e ponto de transicdo vitrea (MARINO,
1997, MARINO, BOSCHI, 1998).
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A microscopia de aquecimento é uma excelente ferramenta para determinagdo dos
pontos de perda de estabilidade da forma (softening point), de esfera, de semi esfera e
de fusdo. A possibilidade de visualizagdo da amostra ao longo do tratamento térmico
facilita a observacdo destas alteracdes de forma especialmente clara, além de permitir a
obtencdo da curva dilatométrica da amostra sem a interferéncia da presséo exercida pela
haste dos dilatdmetros. A microscopia de aquecimento viabiliza, ainda, a medigéo de
diferentes dimensdes da amostra, e em dire¢des diversas, durante o tratamento térmico,
0 que possibilita a determinacdo de eventual anisometria em suas variagdes
dimensionais (AMOROS, 2001a, MARINO, BOSCHI, 1998a). Esta técnica permite,
também, a mensuracdo de amostras com grande proporcdo de fase liquida, ja que os
ensaios sdo efetuados com a amostra apenas pousada sobre uma fina ldamina de platina,
sem contato direto com o equipamento, evitando danos ao mesmo, o que faz possivel o

acompanhamento do comportamento do material até sua fusdo completa.

2.1.4 - CERAMICAS CELULARES

Quando o homem constréi grandes estruturas ele usa solidos densos como aco,
concreto e vidro. Porém, quando a natureza faz 0 mesmo, ela geralmente usa
materiais celulares como madeira, 0ssos e corais. Deve haver boas razdes para
isto. Os materiais celulares permitem a otimizacdo simultdnea da rigidez,

resisténcia e massa de uma dada aplicacdo. (ASHBY, 1983)

As ceramicas celulares sdo materiais ceramicos dotados de alta porosidade. Constituem-
se por arranjos de células ocas, os quais podem ser bidimensionais, como as que
formam o grupo das colmeias, ou podem ser tridimensionais, como as que formam o
grupo das espumas ceramicas. Este Ultimo € de nosso interesse especial, pois é onde se

situa a espuma ceramica que € o objeto do presente estudo (ASHBY, 1983).

Espumas ceramicas

As espumas ceramicas possuem elevada fragilidade, bem como elevada area superficial.
Sua morfologia promove baixa resisténcia mecanica, enquanto sua composicao prové

alta resisténcia quimica. Outras qualidades tipicas das ceramicas celulares sdo a alta
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refratariedade, a baixa condutividade térmica, a baixa densidade e a massa reduzida
(ORTEGA et al., 2003, DONADEL et al., 2008).
As espumas ceramicas podem ser fechadas, no caso das paredes das células
permanecerem integras; podem ser abertas, quando existem apenas arestas das células;
ou podem ser parcialmente abertas ou fechadas, caso esse em que sua permeabilidade
varia de acordo com a maior ou menor conectividade existente entre os poros de que se
constituem (DONADEL et al., 2008).
Existe uma grande variedade de aplicacbes para as espumas ceramicas. Entre elas
podem ser citadas (FONSECA, 1990, NORTON,1973, DONADEL et al., 2008).

e filtros para altas temperaturas,

® isolantes térmicos,

® suportes para catalisadores,

® materiais bioceramicos e

e compositos de matriz ceramica (CMC).

Existe, igualmente, uma grande diversidade de espumas ceramicas, que variam em
composicao, porosidade, formato e interconectividade, ou ndo, de poros. Cada espécie
de espuma ceramica se coaduna com uma gama de usos. Para tanto, as variantes de
producdo sdo adequadas a estes usos, de forma a que se possa obter 0 maximo proveito
do potencial que este material oferece. Além de sua composicdo, o0 método de
conformacdo € decisivo para sua adequacdo ao uso (Fonseca, 2013). As espumas
ceramicas podem ser produzidas por uma diversidade de métodos. Os principais
métodos de processamento utilizados séo:

e Réplica,

® |ncorporacdo de aditivos de sacrificio,

e Gelcasting de espumas ceramicas,

¢ Incorporagdo de espuma aquosa,

e Geracdo de bolhas e

* Piroexpansdo
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e Réplica

O método de réplica é constituido pela impregnacdo de uma espuma pirolisavel
orgénica sélida, através de sua imersdo em uma suspensdo cerdmica aditivada. Esta
espuma conformara o corpo cerdmico, e pode proporcionar a producdo de corpos
ceramicos com niveis de porosidade entre 40 e 95%, e poros com dimensGes entre
200pum e 3mm. O processo funciona como uma colagem de barbotina na espuma, de
forma que, ao ser pirolisada a espuma original, sua réplica em material ceramico
permaneca integra, formando uma espuma ceramica similar a original, como pode ser
visto na Figura 2.4. Diversos materiais celulares, sejam sintéticos ou naturais, podem
ser utilizados como modelo para este método. Um inconveniente é a contaminacdo da
atmosfera pelos gases decorrentes da queima da espuma, no caso mais comum das
esponjas poliméricas. Outro problema é a grande irregularidade das paredes dos poros,
decorrente principalmente de danos a sua estrutura causados pela diferenca entre o
coeficiente de expansdo térmica das fases orgénica e inorganica. Este método é
considerado um precursor da producéo deliberada de cerdmicas macro porosas e € hoje
largamente utilizado na producédo de filtros para metal fundido, vem sendo tambem
pesquisado para uso como suporte para fotocatalisadores (STUDART et. al., 2006,
FALK, 2013, DONADEL et al., 2008, HIRSCHMANN, 2008, MONTANARO et al.,
1998, FORMANSKI et al., 2007, SILVEIRA et al, 2007).
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Figura 2.4 — Preparacao de espuma ceramica pelo método de réplica.
Etapas da producao:

e Escolha de espuma precursora;

® Preparacdo de suspensao ceramica;

® Impregnagdo da suspensao na espuma;

e Remogao do excesso e secagem;

e Extracdo do material precursor por pré-calcinacdo, gerando microestrutura
semelhante a da espuma precursora e.

e Sinterizacdo da estrutura ceramica.

® |ncorporacdo de aditivos de sacrificio

O método de incorporagdo de aditivos de sacrificio consiste na preparacdo de uma
massa ou suspensdo ceramica a qual é posteriormente incorporada uma espécie de
aditivo s6lido com caracteristicas adequadas ao tipo e porte da porosidade da espuma
que se deseja produzir. Normalmente sdo adicionados materiais organicos pirolisaveis,
de maneira que apenas a fase ceramica permaneca ap0ds a finalizacdo da queima. Desta

forma o espaco originalmente ocupado pelo aditivo se transformara em poro na espuma
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pronta, como pode ser visto na Figura 2.5, gerando um material poroso adequado ao uso
como isolante térmico, inclusive na forma de pisos com dupla camada (NOVAIS et al.,
2014).

Uma grande variedade de materiais de sacrificio tem sido utilizada na formagdo de
poros, a qual inclui organicos naturais e sintéticos, sais, liquidos, metais e compostos
ceramicos. O uso de aditivos liquidos como agua, 6leo ou fases sélidas de facil
sublimacdo (como naftaleno, ou naftalina), evita a contaminacdo da atmosfera pelos
gases decorrentes da queima de organicos, eventuais tratamentos térmicos
extraordinariamente longos e o risco de fissuras na estrutura durante a pir6lise. Aditivos
de sacrificio como sais e particulas ceramicas e metélicas sdo usualmente extraidos por
meios quimicos, tais como lavagem em &gua ou ataque &cido. Este método possibilita a
producdo de ceramicas porosas com estrutura mais regular e resistente que o método de
réplica, com uma distribuicdo de tamanhos de poros hierarquica ou ndo, sendo que sua
porosidade se encontra na faixa de 20 a 90%, enquanto seus poros podem apresentar
dimensdes entre 1 e 700um (STUDART et. al, 2006, FONSECA, 2013,
HIRSCHMANN, 2008).
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Figura 2.5 — Preparacdo de espuma ceramica pelo método de incorporacédo de aditivo de

sacrificio.

23



Etapas da producéo:
e Escolha de aditivo adequado a porosidade desejada;
® Preparacdo de massa ou suspensao ceramica;
® Incorporacdo de aditivo de sacrificio e secagem;
e Extracdo do aditivo por pirdlise, gerando porosidade proporcional ao
material adicionado e

e Sinterizagdo da espuma ceramica.

e Gelcasting de espumas ceramicas

Este método parte de uma suspensdo ceramica previamente preparada com dispersantes
a qual séo adicionados monémeros organicos e agente espumante, e produz espumas
com poros abertos e interconectados. Esta suspensdo € submetida a aeracdo,
transformando-se em uma espuma. A polimerizacdo dos mondmeros organicos €
efetuada in situ, o que leva a espuma ceramica a se estabilizar num reticulado
tridimensional. Os radicais livres formados durante a polimerizacdo reagem com o
oxigénio, 0 que provoca a limitacdo do processo em presenca do mesmo. O material, ja
na forma de esponja, é gelificado e retirado do molde, sendo entdo procedida a secagem
e o tratamento térmico, produzindo um material adequado para uso como filtro de
metais fundidos e de gases quentes, e como suportes cataliticos. Este processo
pressupde algumas desvantagens: os mondémeros utilizados séo toxicos, e podem,
eventualmente, tratar-se de agentes cancerigenos, e a polimerizacdo in situ do material
dificulta o controle do volume dos poros. O método produz espumas com poros abertos
e interconectados, com tamanhos que podem variar de 10 a 2.000 um (SOUSA et al.,
2009).

Etapas da producdo (SOUSA et al., 2009):
= Producdo de suspensdo ceramica com argila em po, agua e dispersantes;
= Adicdo de mondmeros organicos e de agente espumante com posterior aeracdo
da suspensdo, transformando-a em espuma;
= Polimerizacao in situ dos monémeros organicos;

= Estabilizacdo da espuma cerdmica num reticulado tridimensional;
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= Reacdo dos radicais livres formados durante a polimerizagdo com o oxigénio,
limitando o processo em sua presencga;

= Secagem e tratamento térmico apos a gelificacdo do material.

® |ncorporacao de espuma aquosa

Trata-se de um aperfeicoamento do método de obtencdo de espumas ceramicas por
gelcasting. A geragdo de espuma in situ, como efetuada no gelcasting, possui a
desvantagem de dificultar o controle do tamanho dos poros. No caso da incorporagao de
espuma aquosa, isto é, de uma espuma constituida por um aglomerado de bolhas de ar
ou gas formadas por peliculas de agua, a espuma é produzida em separado, em
condicdes controladas, e posteriormente inserida em uma suspensdo ceramica, como
pode ser visto na Figura 2.6. Este método produz espumas adequadas ao uso em filtros
de metais fundidos, queimadores de gas, suporte para catalizadores, membranas,
isolantes térmicos, sensores, materiais bioceramicos. Esta suspensdo é formada
inicialmente por amido e agua, aos quais sdo adicionados alumina, alginato e agente
dispersante, todos eles atoxicos. A suspensdo é consolidada através da alteragdo no
valor da forca ionica e do seu pH, sem necessidade de controle de atmosfera
(ROMANO, PANDOLFELLLI, 2006).

Adigao de N
Secagem Sinterizacdo
espuma
)
I ) ) > )
) @ \ )
)
. a1 ; Corpo ceramico
Suspensao ceramica Espuma estavel Corpo verde poroso

poroso sinterizado

Figura 2.6 — Preparacdo de espuma ceramica pelo método de incorporacdo de espuma aquosa.
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Etapas da producéo:

e A espuma é produzida separadamente e adicionada a suspensao.

* Mistura-se 4gua e agente espumante por agitacao;

e Apoés a adicdo de estabilizante e viscosificante, obtém-se uma espuma
estavel.

e Apo6s a dissolucdo de amido em agua, adicdo de alumina, alginato e
dispersante, formando a suspenséo ceramica;

e Adicdo da espuma a suspensao;

® Adiciona-se 0 agente consolidador;

e Consolidacdo da suspensdo devido a alteracdo no valor da forca ibnica e no
pH; e

e Secagem e sinterizag&o.

e Processamento sem aditivos toxicos.

e Geracao de bolhas

Este método aproveita o potencial de desprendimento de gas de alguns materiais para
transformar suspensdes ceramicas em espumas com qualidades isolantes térmicas,
adequadas ao uso como divisdrias em construcdes e no preenchimento leve para lajes.
Inicia-se pela producdo de uma suspensdo ceramica de composi¢cdo adequada ao corpo
ceramico desejado. A esta suspensdo sdo adicionados materiais que evolvam gas,
criando a estrutura porosa de uma espuma. A suspensdo é submetida ao tratamento
necessario ao desprendimento do gas. Algumas das substancias propelentes sdo o
carbeto e o hidréxido de calcio, o sulfato de aluminio e o peroxido de hidrogénio.
Metais que evolvem hidrogénio, isto é, metais que liberam hidrogénio em decorréncia
de sua reacdo quimica com um &cido, formando um sal correspondente, podem ser
adicionados a uma suspensdo acida (Mg, Ca, Cr, Mn, Fe e Co), enquanto o aluminio
(Al) é adequado ao uso em meio basico. Para obter uma espuma homogénea devem ser
adicionados agentes espumantes. A espuma formada deve ser curada e depois
pirolisada, sendo, por fim, efetuada a sinterizacdo do corpo ceramico assim conformado,
obtendo-se uma espuma ceramica, como pode ser acompanhado através da Figura 2.7.

Esta técnica permite a producdo de espumas cerdmicas com células de pequenas
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dimensdes e com porosidade fechada, o que ndo é possivel obter, por exemplo, pelo
método de réplica (HIRSCHMANN, 2008, MONTANARO et al., 1998, BERNARDIN
et al., 2007, PENG et al., 2000, SEPULVEDA, BINNER, 1999, DAGOSTIM, 2008)

Geragao de Secagem e Sinterizacao com
bolhas cura pir6lise da espuma

— — —_>
Suspensao ceramica Espuma ceramica  Corpo verde poroso Corpo ceramico
com agente espumante verde estavel poroso sinterizado

Figura 2.7 — Preparacao de ceramica porosa pelo método de geracdo de bolhas.

Etapas da producao:

¢ Producdo de suspensdo ceramica com o0s constituintes desejados;

e Tratamento da suspensdo de modo a evolver um gas, criando bolhas,
tornando o material esponjoso;

e Podem ser misturadas argilas a diversos propelentes como carbeto e
hidroxido de célcio, sulfato de aluminio e perdéxido de hidrogénio, sendo que
em meio acido podem ser utilizados metais que evolvem hidrogénio, como
Mg, Ca, Cr, Mn, Fe e Co; em meio basico normalmente € utilizado Al;

e Agitacdo, cura e pirélise da espuma; e

e Sinterizacdo do esqueleto ceramico.
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® Piroexpansao

Trata-se de um processo de producdo de ceramicas porosas por geracdo de poros que se
utiliza do potencial de piroexpansdo natural de alguns materiais. As argilas
piroexpandidas séo produzidas por este processo, como pode ser visto na Figura 2.8.

Moagem, Sinterizagio com

hidratagao e piroexpansdo e
conformagio geragdo de poros (S8

— —

Argila piroexpansivel Corpo verde Argila expandida

Figura 2.8 — Processamento da argila expandida.

Etapas da producao:
e Producdo da massa com caracteristicas piroexpansiveis;
e Conformacao das pecas (usualmente por extrusao); e

e Sinterizacdo com piroexpansao.

O Vikaflex®, objeto do presente trabalho, também adquire uma estrutura porosa em
consequéncia da composicdo de sua matéria prima. Seu processamento utiliza a
piroexpansdo caracteristica do xisto retortado, a geracdo de poros é decorrente de

processos térmicos especificos de sua composicdo original, conforme descrito no item
2.2.3.
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2.2 — XISTO E MATERIAIS CERAMICOS DERIVADOS

2.2.1 - XISTO E SEU PROCESSAMENTO INDUSTRIAL NO BRASIL

O xisto oleigeno da Formacao de Irati, particularmente na regido de Sdo Mateus
do Sul, PR, se apresenta em duas camadas bem definidas com uma espessura
média de 5,5m e 3,5m, respectivamente, com teor de matéria organica médio de
10% a 15%, intercaladas por um depdsito rico em carbonatos de calcio e

magneésio.

No processo Petrosix executado pela Petrobras é utilizada uma carga de xisto
com diametros de 12 mm a 75 mm, composta pela “homogeneizacdo” das duas
camadas oleigenas. Dessa forma, o xisto retortado obtido continuamente no
processo Petrosix apresenta homogeneidade aceitavel para ser considerado como
matéria prima. (FONSECA, 1990)

O xisto retortado é basicamente composto por argilominerais em sua fracdo inorganica,
na forma de minerais cristalizados. Ap0s a retortagem persiste uma parcela reduzida de

matéria organica, apenas carbono em sua forma elementar (FONSECA, 1990).

Segundo FONSECA (1990), a composicdo do xisto ndo sofre alteracbes qualitativas
apreciaveis decorrentes do processo de retortagem, ja que as particulas que alimentam o
processo possuem grandes dimensdes, causando diferenca significativa entre a
temperatura interior e a temperatura superficial das pedras de minério durante o
aquecimento. Foi verificado por difracdo de raios x que os argilominerais localizados no
interior das pedras foram preservados, enquanto 0s minerais presentes na faixa mais
externa sofreram desorganizacao sob o efeito do calor. A sua composicéo é apresentada
na Tabela 2.2 (FONSECA, 1990).

Este material ja& deu ensejo a diversos estudos efetuados no intuito de desenvolver
materiais comercializaveis a partir de residuos. Materiais ceramicos, vitreos e vitro
ceramicos, agregados leves, carga para compdsito, porcelanato, meios porosos para
suporte catalitico, catalizador SO, — H,S e aproveitamento de quartzo, de feldspato, de
pozolana, a partir do xisto retortado, foram pesquisados com resultados positivos
(FONSECA, 1990, MARINO, BOSCHI, 1998a).
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Tabela 2.2 — Xisto retortado da formacéo de Irati: Composi¢do quimica elementar
e oxidos equivalentes
Baseado em FONSECA (1990).

Xisto retortado ] Xisto retortado
Elemento Oxido equivalente
% (peso) % (peso)

Si 27,0 Sril(i?jzrido silicico o7
Al 6.4 ?)2(?5 de aluminio 121
Fe 58 gi?(?cf de ferro 83

Ti 0,36 16-;%20 de titénio 0.60
Mn 0,05 gil(?ci) de manganés 0.07
Ca 1.1 (C'):;i(go de célcio 15
Mg 10 2?(?(% de magnésio 16
Na 11 bxato de sbdi 15

K L7 ()K;icéo de potéssio 2,0

P 0,18 55(%50 de fésforo 0,43

S 3,7 - -

C 3,8 Perda ao fogo 14,7

2.2.2 - PRODUTOS CERAMICOS DESENVOLVIDOS A PARTIR DE XISTO

Diversos materiais vém sendo desenvolvidos a partir do xisto, utilizando-se de uma

grande variedade de agregados.
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Exemplos dos materiais ceramicos produzidos a partir dele, séo:

e Blocos de construcdo foram produzidos com o uso de residuos de argila em pé
(2 a 25%), xisto em pd (10 a 35%), lama de fundo de rio (5 a 15%), particulas
ceramicas e outros residuos processados e sinterizados, 0s quais se adequam a
construcdo de paredes de alta resisténcia e com bom isolamento termo acustico,
reduzindo gastos com energia (XU, LI et al., 2013).

e Um tijolo aerado foi composto por residuos de xisto betuminoso (20 a 30%),
cinzas volantes (25 a 30%), cimento, p6 de mica, residuos de fabricacdo de
produtos cerdmicos e outros, de baixo custo e alto isolamento térmico. Sua
fabricagdo envolveu as etapas usuais do processamento ceramico e o tijolo
resultante pode ser utilizado para a construcdo de paredes, sejam elas auto portantes
ou ndo (JIN, CHEN, 2013).

e Placas de espuma cerdmica termo isolante foram criadas a partir de 50 a 80% de
xisto, 20 a 40% de clinquer, 10 a 16% de cal, incluindo ainda dolomita, calcita,
zirconia e carbeto de silicio. O método inclui a remocgdo do ferro existente nas
matérias primas, além de sua trituracdo, moagem, agitacdo, homogeneizacao,
remocao de ferro, filtragem, granulacédo por aspersdo, queima a 1200° C e posterior
corte para o formato final desejado. O produto permite a reciclagem de rejeitos
industriais, reduzindo custos (HOU, MAO, 2013)

e A fabricacdo de uma espuma ceramica usou o xisto como sua principal matéria-
prima. Sua composic¢do quimica consiste de SiO; (50-70%), Al,O3; (10-20%), CaO
+ MgO (3-8%), Fe,O3 (5-10%), K,O + Na,O (1-6%), ZrO, + SiC + C (1-2%) em
percentagem da massa. Seu método de preparacdo inclui a trituracdo e mistura de
65 a 95% em xisto, 5 a 35% em matérias primas (areia de rocha, calcita e/ou
dolomita) e 0,4 a 5,0% em compostos inorganicos. A sinterizacdo € seguida por
pulverizacdo, granulacdo por aspersdo, secagem, nova pulverizacdo e granulacéo,
adicdo de agua e nova granulacdo. O material é peneirado volta a ser sinterizado
para gerar uma fase vitrea de alta viscosidade. E resfriado lentamente e, depois de
desenfornado, é cortado para adquirir as dimensGes desejadas. Esta espuma
ceramica apresentou grande dureza, resisténcia a flexdo, resisténcia a compressao e

resisténcia ao choque térmico (JIN, JIN, 2012).
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e O xisto de Bornova-lzmir, no oeste da Turquia, sofreu avaliagio como uma
matéria-prima adequada a producdo de cerdmica vermelha sinterizada. Apos testes
especificos foi escolhida a composicdo de 98% de xisto de Bornova com adigdo de
2% de borato concentrador de residuos de Bogadic sinterizada a 1.100° C como
sendo o lote ideal (COLAK, OZKAN, 2011).

e Um tijolo sinterizado, composto por Xisto (30-98%), escoria residual (0-40%), e
agregado leve (2-50%), revelou bom isolamento térmico e reduzido peso
especifico, podendo ser usado para a fabricacdo de paredes, sejam autoportantes ou
nao (WENG, 2009).

e Foi verificada a adequacdo de varias combinagdes de xistos e argilas oriundos de
residuos de mineracdo para a fabricacdo de telhas e tijolos ceramicos. Os xistos
foram considerados adequados como componente ndo plastico na composicao
destes produtos (SHIL’TSINA, SELIVANOV, 1998).

Parte dos estudos tratou da producdo de vidros ou vitro ceramicos a partir do xisto:

e Uma espuma ceramica vitrea possuindo alta resisténcia mecanica, peso reduzido,
preservacdo de calor e isolamento térmico foi preparada com residuo de xisto
betuminoso como principal matéria-prima, e adicdo de materiais auxiliares. Foram
utilizados o agente espumante carbonato de calcio e o agente estabilizante fosfato
de sodio a 4% e 6% respectivamente. As condicOes ideais obtidas para 0 processo
de tratamento térmico foram: temperatura de formacdo de espuma a 1080° C,
tempo de formacéo de espuma de 15 minutos, e taxa de aquecimento de 14° C/min.
A formacéo de espuma e o processo de cristalizacdo das amostras ocorrem apos o
tratamento térmico que inclui pré-aquecimento, sinterizacdo, formacdo de espuma,
estabilizacdo e recozimento (FENG et al., 2008).

e Foi desenvolvida uma espuma vitrea que utiliza o xisto como matéria-prima a
qual é adicionada a proporcdo adequada de agente espumante (pos de carbeto de
silicio) e de agente estabilizante no cadinho. A espuma de vidro é obtida por
formacdo de poros a altas temperaturas. O produto revela baixa condutividade
térmica, propriedades mecanicas adequadas e elevada estabilidade quimica. Esta

espuma vitrea apresenta densidade entre 0,15 e 0,5 g/cm®, condutividade térmica
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entre 0,23 e 0,60 W/mK, além de resisténcia & compressao entre 0.5 e 5 MPa (LI,
LIU, 2014).

e Um vidro com bolhas foi fabricado por meio de um processo que envolve o
preenchimento de um molde com xisto piroexpansivel na forma de pds finos e
grossos. Antes da queima pode ser adicionada ao xisto uma percentagem adequada
de substancias geradoras de gas, de p6 de carvdo, de fundentes, de boérax, de
Na,COs, de K;COs, ou de frita. O produto pode ser utilizado na construcdo civil
(TAKADA et al., 1989).

e Foi inventado um material de vedacdo leve, formado por espuma ceramica
vitrea, composta por basalto e xisto (65-80%), argila ceramica (20-35%) e argila de
baixa temperatura, com a possivel adicdo de outros materiais inorgéanicos. Sua
producdo envolve a dosagem adequada de matérias-primas, trituracdo, granulacao,

sinterizacao e corte para o tamanho adequado ao uso (JIN, JIN, 2014).

Alguns materiais utilizam uma pequena parcela de xisto, alguns se adequam aos mais

diversos usos:

e Foi inventada uma placa de absorcéo sonora e isolamento térmico para piso. Ela
possui baixo custo e um processo simples de fabricacdo, exigindo reduzida
intensidade de trabalho e trazendo beneficios econdmicos e sociais. O material é
composto por cimento, cinzas volantes, xisto, agente redutor de agua, agente
espumante e dgua (YANG et al., 2014).

e Foi criada uma cortina suspensa de material filtrante que utiliza o xisto como
matéria prima. O produto funciona como biofilme para tratamento de esgoto, bem
como para tratamento biolégico de fontes de agua contaminadas por micro poluicao
(LU, YANG, 2013).

e Foi inventada uma placa de vedacdo formada por camadas de base e de
superficie, sendo cada parte separadamente preparada por cura. Entre as matérias
primas utilizadas encontram-se o xisto e residuos s6lidos municipais. E um produto
verde com beneficios sociais, possuindo bom desempenho no uso (WANG, 2008).
e Qutra invencdo trata de um agente formador de espuma composto por po de
xisto, p6 ceramico, peroxido de hidrogénio, 6leo de coco, emulsdo de resina de

silicone, 6leo de silicone modificado e dgua. Este agente possui boa capacidade de
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formacdo de espuma, promovendo alta expansividade com a formagdo de grande
volume de espuma fina, homogénea e continua, permitindo uma elevada velocidade
de desmoldagem. O produto preparado a partir deste agente espumante tem acéo na
preservacdo do calor, no isolamento térmico e no isolamento acustico, apresenta
fungdes de purificacdo do ar e é adequado para a producdo de placas e paredes
leves e de material para reducéo de ruido (XU et al., 2013).

e Foram desenvolvidos tijolos ceramicos verdes permeaveis, com alta resisténcia e
baixo custo, através da mistura de residuos de cerdmica e de xisto com um
aglutinante de alta temperatura. Sua queima se situa entre 1100 e 1200° C,
produzindo um tijolo permeével a &gua (Wu et al., 2008).

Importantes pesquisas foram desenvolvidas no Brasil, visando a caracterizagéo e uso de
residuos de xisto pirobetuminoso, a fim de reduzir os seus depdsitos e de criar materiais
vitreos e ceramicos com baixo custo e propriedades avangadas. Algumas destas
pesquisas deram origem a materiais para construcdo, vidros e vitro-ceramicas entre
outros (FONSECA, 1990, SANTOS, 2010, FONSECA, 2014, ZAKON, 1991).

e A reciclagem de residuos solidos industriais foi estudada com vista ao
desenvolvimento de vidros e materiais vitroceramicos a partir de residuos
industriais de xisto betuminoso (Formacéo de Irati - Sdo Mateus do Sul - PR). Os
resultados mostram a viabilidade tecnoldgica da producdo destes materiais com uso
de xisto betuminoso retortado misturado com outros residuos da etapa de mineragédo
do processo Petrosix (FONSECA, SANTOS, 1991b).

e Foi desenvolvida uma vitroceramica a partir da cristalizacdo controlada de um
vidro produzido a partir da fusdo de xisto betuminoso retortado com outros residuos
decorrentes do processo PETROSIX. Foi igualmente efetuada sua caracterizacéo
quimica e mineralégica e foram medidos densidade, resisténcia a abrasdo, dilatacéo
térmica, coeficiente de durabilidade quimica e resistividade elétrica do vidro e da
vitroceramica (FONSECA, SANTOS, 1991a).

e Foi relatada producdo de um p6 de silica micro porosa com elevado grau de
pureza a partir da lixiviacdo 4cida de vidros com tamanho de poro medio de cerca
de 2,5 nm e area superficial de 420 m?/g. Foram empregados vidros originados pela

fusdo de dois tipos de residuos do processamento industrial de Xxisto betuminoso
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brasileiro (xisto betuminoso retortado e minério da fracdo superior da camada
intermediéria da formag&o de Irati). Apds lixiviacdo é obtido um gel de silica ou um
po, dependendo da proporcdo dos dois residuos empregados na formulacdo dos
vidros (PERRUSO et al., 1998).

e Dois materiais vitreos foram obtidos através da fusdo de diferentes proporcoes
de residuos de xisto retortado e de rocha dolomitica. Por lixiviagdo destes materiais
com HCI (acido cloridrico) a 90° C, foram gerados dois diferentes tipos de silicas
(em pé e gel, ambos amorfos) com érea superficial atingindo até aproximadamente
420 m?/g. Estas silicas foram submetidas a um tratamento de envelhecimento em
NH4OH a 80° C. O processo eliminou quase completamente 0s micro poros. As
silicas obtidas foram avaliadas como enchimento para reforco da borracha de
estireno-butadieno SBR-1502. O emprego de uma das silicas modificadas deu
origem a um composto com melhores propriedades mecénicas do que as exibidas
por aquele com silica ndo tratada. A superficie de fratura do composto revelou um

bom molhamento desta silica pela matriz elastomérica (PERRUSO et al., 2001).

Entre os materiais criados a partir das pesquisas para aproveitamento dos rejeitos do
processo Petrosix encontra-se o Vikaflex®. Trata-se de um produto igualmente derivado
do xisto betuminoso retortado; revela-se, entretanto, um material diferenciado, por ser
produzido exclusivamente a partir deste rejeito, e por possuir uma rota de producdo
simples, com reduzida intensidade de trabalho e que ndo gera rejeitos. Além disto, o
produto ja é obtido nas dimensdes adequadas ao seu uso, eliminando a conformacao
pos-sinterizacdo. Mesmo o0s residuos de um eventual retrabalho, tais como corte,
perfuracdo, lixamento ou entalhe, podem ser incorporados a outros produtos que
aproveitem sua atividade pozolanica (FONSECA, 2011, FONSECA, 2014).

2.2.3 - VIKAFLEX®

Esta espuma ceramica foi criada a partir de estudos iniciados em 1981 por
pesquisadores do Projeto Xistoquimica, do Instituto de Quimica da UFRJ, os quais
exploravam possibilidades de aproveitamento dos rejeitos do processo Petrosix,
implantado no Parana. A usina da Petrobrds em Sdo Mateus do Sul processa a
retortagem do xisto pirobetuminoso oriundo da formacdo de Irati (FONSECA, 1989,
FONSECA, 1990). O rejeito sélido decorrente da retortagem, da ordem de 80-90% da
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carga de alimentacdo do processo, possui razodvel homogeneidade e baixo custo, além
de j& haver sofrido mineracdo e britagem. Esta carga é composta por material de duas
camadas definidas de xisto oleigeno encontradas na regido de S&o Mateus do Sul, que
sdo homogeneizadas e cominuidas para dimensdes entre 7,5 e 12 mm, o que lhe da um
padrdo aceitavel para seu uso como matéria prima. O material assim preparado compde
a carga que sofrera retortagem a 480-590° C. A presenca de matéria organica no Xxisto
retortado é bem reduzida, consistindo apenas de carbono em sua forma elementar. O
xisto retortado é composto de matéria inorganica, em parte sob a forma de minerais
cristalizados e em parte sob a forma ndo cristalina (FONSECA, 1986).

O resultado da analise quimica do xisto retortado e do xisto calcinado, efetuada por
FONSECA (1986), pode ser vista na Tabela 2.3:

Tabela 2.3 — Composicdo quimica do xisto retortado e do xisto calcinado por
difratometria de raios X (FONSECA, 1986)

i Composicéo quimica (%)
Oxido
Xisto retortado Xisto calcinado
SiO, 57,4 67,3
Al,O3 12,1 14,2
Fe,O3 8,3 9,7
K,0 2,0 2,3
MgO 1,6 1,9
CaO 1,5 1,8
Na,O 1,5 1,8
TiO, 0,60 0,70
P2Os 0,43 0,50
MnO 0,07 0,08
Perda ao fogo 14,7 -

O resultado da analise por difracdo de raios X (DRX) do xisto retortado e do xisto
calcinado indicou ndo existirem alteraces significativas em sua composicdo em
decorréncia do processo de retortagem.

Resultados de ensaios de desagregabilidade com agua, efetuados com xisto calcinado,
indicaram a existéncia de cimento organico associado a outro, de natureza silicosa

(&cido silicico coloidal e/ou silica criptocristalina), material que seria responsavel,

36




juntamente com uma parcela de argilominerais, pela formacdo de uma metéfase a partir
de 500° C, com maior relevéancia a partir de 800° C. Em consequéncia ocorre uma
reducdo de porosidade acompanhada por importante retragio do material,
proporcionando alta resisténcia mecanica (FONSECA, 1986).

Ensaios de queima do xisto pirolisado demonstraram que 0 mesmo sofre transformacdes
a temperaturas mais baixas do que seria esperado. Esse fato foi creditado a um aumento
pontual de temperatura provocado pela combustdo do carbono e do enxofre, o que
causaria uma elevacdo de temperatura interna ao material acima da temperatura da
camara do forno.

As caracteristicas deste residuo direcionaram os estudos para seu aproveitamento na
producdo de ceramica vermelha (tijolos e pisos) e de ceramica leve. Foi considerada
tecnicamente viavel a producéo de tijolos para alvenaria (925-950° C), lajotas (950° C),
pecas para piso (975° C) e agregados leves para concreto (1100-1150° C), todos a partir
do xisto retortado (FONSECA, 1986).

O maior impulso para a pesquisa foi dado pela perspectiva de producdo de um novo
material. Ensaios determinaram 1100 a 1120° C, durante 10 minutos, como a faixa de
temperatura de piroexpansdo do xisto retortado, e este novo material passou a ser
denominado “espuma ceramica”, sendo uma extrapolacdo do conceito de agregado leve.
O aprofundamento do estudo foi efetuado, desenvolvendo as qualidades mais
interessantes para 0 novo produto: baixa densidade, elevada resisténcia mecanica,
incombustibilidade, isolamento térmico e acuUstico e imputrescibilidade. Uma etapa
importante da pesquisa ocorreu com 0 projeto, construcdo e operacdo de uma usina
piloto, com capacidade de producdo de 2 toneladas por dia de agregados leves tendo
como matéria prima o xisto retortado de Sdo Mateus do Sul. Esta usina, montada no
Polo de Xistoquimica do Instituto de Quimica da UFRJ, foi composta por:
armazenamento, britagem, moagem, classificacdo granulométrica, umidificacdo,
extrusao e queima (FONSECA, 1986).

Posteriormente o desenvolvimento da producdo industrial desta espuma ceramica
obteve espac¢o na Incubadora de Empresas da UFRJ, no periodo de 2013-2015. Neste
periodo foi possivel avaliar algumas das condicdes de fabricacdo mais adequadas ao
resultado final do produto, tais como: distribuicdo granulométrica, pressdo de
moldagem, curva de queima e, mesmo, a composicdo dos gases liberados durante a

queima.
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Através de todas estas etapas de estudo, os residuos apresentaram qualidades vidro
formadoras, adequadas para seu uso na producdo de vidros e vitroceramicas. Os rejeitos
também demonstraram propriedades de piroexpansdo, proprias para a fabricacdo de
espumas ceramicas, Visto que sua composicdo promove a geracdo de gases quando
submetida a altas temperaturas. Os gases assim gerados ficam aprisionados no interior
da peca pelo desenvolvimento de uma fase vitrea de alta viscosidade nas paredes dos
poros e, muito especialmente, na superficie exterior da peca, em virtude de sua maior
exposicdo ao calor. A combinacdo destas duas caracteristicas, portanto, causa um
aumento apreciavel em seu volume quando o material é submetido a um adequado
tratamento térmico. A alta porosidade das pegas ceramicas assim confeccionadas
proporciona leveza e resisténcia, além de isolamento térmico e acUstico. Estas
caracteristicas sdo compartilhadas com as argilas piroexpandidas em geral. Por outro
lado, exatamente como estas argilas, o xisto retortado submetido a altas temperaturas
pode sofrer inchamento descontrolado, que chega a até sete vezes seu volume inicial,
limitando sua utilizacdo (FONSECA, 1986, FONSECA, 2014, MARINO, BOSCHI,
1998a).

A piroexpansdo ja foi fartamente estudada, sendo utilizada na fabricacdo da argila
expandida, material de uso diversificado. Entretanto esta propriedade tem ficado restrita
ao uso secundario dos materiais particulados em que é tradicionalmente empregada. A
dificuldade para emprega-la em usos mais nobres encontra-se em sua caracteristica falta
de controle dimensional (FONSECA, 2014).

Como discutido anteriormente, atraves da sinterizagdo um material facilmente
desagregavel é transformado em peca integra e duravel. Isto ocorre em virtude da acéo
do calor sobre as particulas a ele submetidas, as quais interagem formando pontes,
reduzindo distancias, contornos de grdos, volume de poros, gerando fase liquida e,
finalmente, consolidando-se com menos de 8% de porosidade num corpo ceramico
pronto para uso. A geracdo de poros durante o processo de queima é decorrente de
diversos fatores de processamento, tendo como destaque a composi¢do, o tamanho de
particulas e sua distribuicdo, a pressdo de compactacdo durante a conformacdo e as
varidveis de tempo e temperatura a que sdo submetidos os corpos verdes durante a
queima. As deformac6es piroplasticas, deformacGes permanentes que ocorrem durante a
queima, incidem mais intensamente nos produtos ceramicos com elevado teor de fase

vitrea. Na queima das argilas piroexpansiveis inicialmente ocorre a contracao tipica da
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sinterizagdo, normalmente associada a formagdo de fase liquida; entretanto em seguida
inicia-se a intensa formacdo de gases entre as particulas, provocando o inchamento
descontrolado da pecga. As particulas, portanto, aproximam-se e afastam-se em seguida,
promovendo expansao significativa na peca (FONSECA, 2014).

No caso desta espuma ceramica foi empregada uma técnica nova para aproveitar a
criacdo de poros, paralelamente mantendo o processo sob controle, como pode ser visto
na Figura 2.9. Os aspectos tradicionais que condicionam o comportamento dos corpos
verdes durante a queima, tais como composicdo, homogeneidade, densidade,
porosidade, caracteristicas e distribuicdo de tamanhos de particulas foram
cuidadosamente determinados, assim como a programacdo das rampas e condicgdes de
queima. Desta forma foi alcangado o desenvolvimento de um material ceramico
piroexpandido com uma adequada previsdo das dimensbes acabadas do produto,
preenchendo uma lacuna existente para pecas em espuma ceramica possuidoras de
formatos predeterminados (FONSECA, 2014).

Queima,
sinterizacao e
piroexpansio

controladas

"R

Xisto retortado Corpo verde Vikaflex®

Moagem e
conformacéo
por prensagem

Figura 2.9 — Processamento do Vikaflex®.

Para sua producdo o xisto retortado, é britado e cominuido até um tamanho de particula
inferior a 0,175mm, conformado por moldagem de p6 por pressdo a umido e, em
seguida, sinterizado a 1140° C, gerando uma ceramica porosa por piroexpansao
controlada (FONSECA, 1990, FONSECA, 2014).

Segundo o fabricante do produto, com a finalidade de combater a deformacdo causada
pela intensa expansao inter particulas, foram criadas estruturas porosas com dimensdes
nanometricas no interior das particulas na fase anterior a conformacao final das pegas.

Desta forma os gases gerados ao longo da queima ficam em grande parte armazenados
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em poros internos as particulas, mantendo uma distribuicdo de gases e de porosidade
mais adequada. Como o calor atinge as pecas e particulas a partir do exterior, a geragdo
de fase liquida ocorre na superficie da particula, o que assegura sua impermeabilidade
aos gases simultaneamente formados. Este procedimento reduz o deslocamento das
particulas e a decorrente deformacdo do material expandido, possibilitando o controle
do processo de piroexpansdo, mas preservando a leveza, as qualidades termo acusticas
e, paralelamente, proporcionando o controle dimensional do novo material cerdamico
(FONSECA, 2014).

Como pode ser visto na Tabela 2.4, a combinacdo de resisténcia e leveza com
qualidades termo acUsticas, somadas a impermeabilidade, incombustibilidade e
imputrescibilidade, propicia tanto usos tradicionais dos materiais cerdmicos quanto

outros novos, que exigem caracteristicas especificas deste material.
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Tabela 2.4 — Selecdo de aplicacbes adequadas as caracteristicas do Vikaflex

sugeridas pelo fabricante

®

Baseado em FONSECA (2013)

Uso

Formato

Vedacdo interna e externa

Placas para sistema steel framing, uso geral

Vedacdo interna e externa

Placas para sistema wood framing, uso geral

Vedacdo de areas molhadas

Placas leves impermeéveis e imputresciveis

Laje seca

Placas sobre estrutura steel framing

Escadas

Placas sobre estrutura steel framing

Estrutura - Telhados

Substituicdo de madeiramento tradicional

Platibandas e forros para
beiral

Substituicdo elementos convencionalmente utilizados em
madeira

Forros

Protecéo acustica e ignifugante

Portas simples e corta-fogo

Fechamento de escadas

Portas de uso geral

Fechamento interno e externo

Rodapés

Arremate de pisos impermeavel

Pisos antiderrapantes

Areas externas e/ou molhadas

Pisos e rodapés industriais

Pisos e paredes resistentes a agentes agressores

Pisos acusticos

Contra piso promovendo isolamento de lajes

Pisos atérmicos

Areas externas

Painéis acusticos

Revestimento isolante

Divisorias acusticas e
ignifugantes

Fechamento com estrutura metalica convencional

Blocos intertravados

Pavimentacdo externa

Tijolos estruturais

Construcéo civil em geral

Mobiliario

Chapas para confeccdo de moveis
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3 - MATERIAIS E METODOS

3.1 - MATERIAIS

VIKAFLEX®

O Vikaflex® é uma espuma ceramica fabricada a partir do residuo da pirélise industrial
do xisto pirobetuminoso processado na Usina de Sdo Mateus do Sul, Estado do Parana,
Brasil.

O xisto retortado € pulverizado, moldado e sinterizado a 1140° C, permitindo a
producdo de pecgas em diversos formatos e dimensdes tais como blocos, placas e telhas.
Como o material ndo possui alta plasticidade, sua conformacdo da-se pelo método de
prensagem do po.

As amostras de Vikaflex® analisadas neste trabalho foram retiradas de pecas de 5x5x1
cm fornecidas pelo fabricante (Figura 3.1 B). Como o material foi processado em
laboratério pode apresentar variacbes de composicdo e estrutura. As pecas sem
cobertura vitrea foram lixadas em lixadeira Struers, modelo DPU-10 (Figura 3.1 A).
Este processo mostrou-se mais rapido e preciso que o corte, para este caso (Figura 3.1
C).

Figura 3.1 — Cortadora a disco diamantado cortando laminas de 3 mm de espessura de uma

peca integra do material (A). Aspecto geral de uma peca integra (B). Aspecto geral de uma peca
lixada (C).

Por se tratar de um material fragil, foi utilizada uma cortadora com disco diamantado,

de precisdo limitada para dimensdes muito reduzidas (Figura 3.1 A). Foi necessario o
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uso de resina para colar pecas previamente cortadas em uma base de aluminio que
pudesse servir de fixacdo no equipamento, de forma a alcancar uma precisao de corte
razoavel para as pecas com menores dimensdes. Entretanto, residuos da resina utilizada
causaram alteracdes em algumas corridas de analise térmica, as quais tiveram que ser
descartadas.

Nas analises por microtomografia computadorizada foram utilizadas 4 amostras, duas
na forma de cubos de 2,2 mm de lado e duas em forma de cilindro com 2,54 cm de
didmetro e 1 cm de altura.

Para a microscopia de aquecimento e para as analises térmicas as amostras foram
cortadas no formato de cubos de 2 a 3 mm de lado (Figura 3.2 A e B). Também foi
utilizada uma amostra em forma de lasca fina e irregular. No caso da analise térmica, foi
efetuada a anélise tanto do Vikaflex® como do vidro derivado da sua fus&o. Essa Gltima
foi obtida aquecendo a amostra em formato de cubo até o ponto de completo
amolecimento a temperaturas de 1.400° C e, apds resfriamento, o vidro resultante foi
submetido a uma nova andlise térmica no cadinho de alumina utilizado para a analise
original (Figura 3.2 C). Também foi utilizada uma amostra em p0 passante na peneira
200 da ABNT (0,074).

Figura 3.2 — Amostra em formato de cubo de 2mm de lado (A). Cadinho ao lado de amostra em
formato de cubo de 2mm de lado (B). Cadinho com amostra previamente submetida a analise

térmica até sua completa fusdo e resfriada, resultando em um vidro (C).

Para as analises de resisténcia a flexdo e analises por DMA (analise dinamo-mecanica)
foram cortadas amostras no formato de 5x1x0,3 cm. No manuseio das pecas ja cortadas

foi observada a existéncia de certa variacdo de porosidade, decorrente de seu
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processamento ainda em escala laboratorial. Foram identificadas pecas mais compactas
e outras mais porosas, como pode ser visto na Figura 3.3.

Figura 3.3 - Pecas em forma de Iaminas medindo 5x1x0,3 cm para ensaios de DMA e de

resisténcia a flexao.

Para as analises de resisténcia a compressdo foram necessarias amostras de formato
cilindrico. Como as amostras existentes mediam aproximadamente 5x5x1 cm, para
obter a altura necessaria para corte do cilindro foi utilizada a propriedade de auto adesdo
sob tratamento térmico de pecas ja prontas. Estes corpos de prova cilindricos devem
medir 1” (2,54cm) de didmetro por uma altura aproximada de 5cm, portanto nédo
poderiam ser extraidos de uma Unica amostra. Foi necessario lixar as faces de maior
dimensdo das amostras originais utilizadas, para aumentar e homogeneizar a superficie
de contato entre as pecas. As pecas preparadas foram, entdo, cuidadosamente
superpostas na camara do forno em grupos de 4 e submetidas ao processo de queima a
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1140° C. Nesta queima as pecas se uniram como um bloco Unico através do
amolecimento da superficie de contato entre as pecas, possibilitando o corte por serra
copo diamantada no formato cilindrico ap6s seu esfriamento. Posteriormente foi
efetuado o corte e lixamento das extremidades dos cilindros assim obtidos, para que
cada peca pudesse atingir as dimensfes adequadas ao ensaio. Para corte com serra cOpo
diamantada foi utilizada uma furadeira industrial de parede da Person Bouquet.

Figura 3.4 — Pegas sobrepostas enfornadas para queima visando a adesdo entre as pecas,

criando blocos do material (A). Blocos e pecas apds corte com serra copo diamantada para a

retirada de amostras cilindricas para ensaios de resisténcia a compressao (B).
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Figura 3.5 — Pecas cilindricas cortadas dos blocos com uso de furadeira e serra copo
diamantada, antes do corte das extremidades para adquirirem a extensao necessaria ao ensaio

(A). Amostra pronta para ensaio de resisténcia a compressao (B).

De forma a estabelecer uma comparacéo entre Vikaflex® e outros materiais, também
foram apresentadas andlises de microscopia de aquecimento com outros materiais

ceramicos e geologicos utilizados no processamento de ceramica. O fonolito da
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Chapada dos indios e o granito de Jundiai sio rochas brasileiras que foram investigadas
para aplicacdo como fundentes em massas ceramicas (AUMOND, SCHEIBE, 1996). Os
vidros alcalinos VM-1, VM-2 e VM-3 foram formulados de maneira a aproveitar
residuos de mineracdo em sua fabricacdo, uma forma de proceder a sua imobilizacéo e
reutilizagdo (ARANCIBIA et al., 2013).

PAINEIS DE GESSO ACARTONADO

O uso da chamada construcdo seca, isto €, a construcdo de elementos arquitetdnicos
com base em sistemas pré-fabricados para montagem, tem crescido no Brasil,
especialmente em virtude da reducdo de rejeitos e ruidos, da maior organizacéo e menor
espaco requerido pelo canteiro de obras. Esta modalidade construtiva envolve tambem
uma menor interferéncia nas atividades de um imovel em reforma. Prazos, custos e
desperdicio de materiais sdo minorados. A criacdo e manutencdo de instalacOes
embutidas séo facilitadas (CHAVES, CUNHA, 2009).

O gesso acartonado encontra-se entre os painéis pré-moldados de vedacdo com funcéo
de promover a separacdo entre espacos diversos, eventualmente atuando como isolante
para a acdo das intempéries.

Trata-se de um material composto, formado basicamente por um miolo constituido de
gesso e aditivos, e revestido por cartdo nas duas superficies. As chapas de gesso
acartonado sdo fabricadas por laminacgéo continua segundo as normas NBR 14715:2001,
NBR 14716:2001 e NBR 14717:2001.

Este material possui limitagdes por sua reduzida impermeabilidade e elevada
fragilidade, o que restringe sua utilizacdo em espagos Umidos ou molhados e em
fechamentos externos.

No intuito de permitir uma visdo comparativa dos resultados obtidos por ensaios
realizados com o Vikaflex®, foram realizados os ensaios similares passiveis de serem
repetidos com este material, jA que algumas das possibilidades de uso do Vikaflex®

possuem escopo proximo ao do uso do gesso acartonado.
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3.2—-METODOS

3.2.1 - COMPOSICAO QUIMICA E MINERALOGICA

As caracterizagbes por difratometria de raios x e por fluorescéncia de raios X sdo
efetuadas a partir de uma amostra na forma de pd. Para pulverizar o material foi
inicialmente efetuada a lavagem da jarra e dos corpos moedores necessarios do
Laboratério de Tecnologia Mineral. A jarra foi colocada para secar ao tempo e 0s
corpos moedores colocados para secar na estufa a 80 °C por 24 hs.

Foi usada marreta para britar uma peca e os pedacos de Vikaflex® foram colocados na
jarra juntamente com os corpos moedores, sendo feita a moagem pelo periodo de 1:30
h, como pode ser visto na Figura 3.6.

O material foi retirado do moinho, tendo sido separado dos corpos moedores com uso
de peneira grossa e posteriormente passado por peneira com malha 200 ABNT (0,074
mm), sendo entdo ensacado para posterior uso em analise de difratometria de raios x e
de fluorescéncia de raios x. O mesmo material foi utilizado para o procedimento de
analise de densidade por picnometria a hélio.

Figura 3.6 — Jarra de porcelana com corpos moedores ap6s moagem do Vikaflex (A); separacdo

entre po e corpos moedores (B), e material para peneiramento ap6s a moagem (C).

A técnica de fluorescéncia de raios x foi igualmente utilizada para analisar a parcela de

gesso do gesso acartonado resistente a agua.
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Difratometria de raios x

A difratometria de raios x (DRX) tem por proposito a identificagdo das fases cristalinas
presentes num material. As amostras em pé fino e com particulas orientadas
aleatoriamente sdo expostas a um feixe de raios x polarizado. A interferéncia
construtiva dos feixes difratados por dois ou mais planos de uma estrutura cristalina, e
que vird a identificar esta estrutura, varia de acordo com a diferenca do caminho
percorrido pelos raios X e com o comprimento de onda da radiagdo incidente, como
expresso pela lei de Bragg. A partir dos dados de angulo e intensidade dos raios
difratados pela rede cristalina é gerada uma curva cujos picos sdo analisados por
comparagdo com picos de materiais tabelados, o que permite sua identificacdo
(RUSSEL, 1994).

Os dados de difracdo raios-X foram obtidos no Laboratério Multiusuario de
Caracterizagdo de Materiais do PEMM/UFRJ, em um equipamento Shimadzu XRD-
6000, utilizando radiacdo Ka (30kV, 30 mA), com uma velocidade de varredura do

gonidmetro de 2° min™, a partir de 26 = 10° até 80°.

Fluorescéncia de raios x

A analise por fluorescéncia de raios x (FRX) permite a determinacdo da composicéo
quimica qualitativa e quantitativa de uma amostra através de sua exposicao a um feixe
de raios X, o qual provoca a excitacdo de radiacdo fluorescente caracteristica de cada
elemento. A espectrometria de fluorescéncia de raios x apresenta grande acuidade na
deteccdo de elementos leves como Cloro, Enxofre, Fosforo, Silicio, Aluminio,

Magnésio, Sodio, Fldor, Oxigénio, Carbono e Boro.

A analise de fluorescéncia de raios x foi realizada em um equipamento EDX-720 em
vacuo no Laboratério de Microscopia Eletronica do PEMM, UFRJ, usando o
Microscopio Eletronico de Varredura, modelo JEOL JSM-6460LV.

Espectrometria de energia dispersiva de raios x

A espectrometria de energia dispersiva de raios x (EDS) é uma técnica acesséria da
microscopia eletronica de varredura (MEV). Quando o feixe de elétrons do MEV incide

sobre o material excita os elétrons mais externos dos &tomos e provoca uma mudanca
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em seus niveis energéticos. A energia adquirida € liberada no retorno as suas posigdes
iniciais, e emitida em comprimento de onda no espectro de raios x. A determinagdo dos
elementos quimicos presentes num determinado ponto € possivel pela identificacdo da
energia especifica dos elétrons de cada atomo; desta forma é possivel reconhecer os
minerais que constituem a amostra. O reduzido didmetro do feixe de elétrons incidente
permite a determinagdo da composicdo de uma regido de uma amostra de dimensdes
inferiores a 5um, funcionando como uma analise quase pontual. Desta forma é possivel
0 mapeamento da distribuicdo de elementos quimicos na amostra, fornecendo
informacGes sobre a homogeneidade, ou ndo, da composi¢do do material.

As andlises de EDS foram efetuadas no Laboratério de Microscopia Eletronica do
PEMM, UFRJ, usando o Microscépio Eletronico de Varredura, modelo JEOL JSM-
6460LV.

Para esta analise a amostra, em forma de pd passante em peneira malha 200 da ABNT,

foi espalhada sobre uma pelicula apropriada para o ensaio, revestida de carbono.
3.2.2 - ESTRUTURA, MORFOLOGIA E FLUTUABILIDADE
Massa especifica por picnometria a gas hélio

A massa especifica do Vikaflex® foi medida por meio da picnometria a gas hélio,
usando uma amostra em p6é 100% passante em malha 200 ABNT (0,074mm). O ensaio
foi efetuado no Laboratorio de Estruturas (LabEst) da COPPE/UFRJ, em equipamento
AccuPyc® 1340 da Micrometics.

Densidade e porosidade aparentes

Os ensaios efetuados para determinacdo de densidade aparente e porosidade pelo
método de Arquimedes, ou método gravimetrico, seguiram a NBR 15270 3:2005 da
ABNT, tendo sido realizados no Laboratorio de Analises Térmicas da Escola de
Quimica da UFRJ.

As amostras foram pesadas a seco e a imido em balanca analitica Marte® com precisio
de milésimo de grama e capacidade de 500g. As medicGes foram efetuadas em cinco

amostras intactas e cinco amostras lixadas para retirada da camada vitrea superficial.
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A massa seca (mg) de cada amostra, previamente aquecida em estufa a 100° C, foi
pesada com intervalos de 1 h, até apresentar massa constante.

Para a mensuracdo da massa Umida (m,,), as amostras foram colocadas em Becker com
agua destilada mantida a temperatura de 100° C por duas horas.

Apos o resfriamento das pecas em &gua destilada, a agua excedente foi retirada de suas
faces com o0 uso de um pano Umido para medi¢cdo de sua massa Umida (my).

A mensuracdo de massa Umida foi posteriormente refeita com um novo jogo de trés
amostras lixadas e uma integra (ja que ndao haviam mais amostras disponiveis em
decorréncia de seu uso para ensaios destrutivos). Para esta segunda mensuracdo as
amostras foram imersas em agua a temperatura ambiente por 2 hs.

Procedeu-se também a uma terceira mensuragdo, para a qual as amostras foram
submetidas a 24 hs de imersdo em agua a temperatura ambiente. A intencdo foi
averiguar se a variacdo de procedimento provocaria variagdo no resultado da

mensuragao no caso do material em estudo.

A medicdo do volume aparente (Va) de cada peca foi realizada por imersdao em agua
destilada utilizando o principio de Arquimedes com o dispositivo de medicdo de haste
rigida mostrado na Figura 3.7. Este dispositivo de medida permite a determinacéo direta
da forca de empuxo de pecas de baixa densidade através da balanca de preciséo, ja que
esta forca é igual ao peso (m,,) da agua deslocada (V). Este volume de &gua é igual ao
volume aparente (V,) da amostra molhada, que tem os poros abertos saturados por agua
(DWECK, ALMEIDA, 1996).
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Figura - 3.7 - Dispositivo de medicédo de flutuabilidade: dispositivo de medicdo vazio acoplado
a balanga de precisdo durante a tara do sistema (A); Amostra inserida no dispositivo de medi¢ao
de haste rigida (B) e Desenho esquematico do dispositivo de medicdo de haste rigida (C).

O volume aparente da amostra pode entéo ser determinado a partir da equacéo E-2:
m
Vo = W/pw = my (E-2)

onde:
m,, = massa da agua contida em V,,
pw = massa especifica da agua = 1g. (cm®)*

Como a balanca indica apenas a massa my, (ja que sdo calibradas para dividir a forca
pela aceleragdo da gravidade), e py = 1 g. (cm®)?, o valor numérico de m, em gramas é

igual a Vi, em cm®, o0 que é igual a V.

A partir da diferenca entre os valores obtidos para massa seca e massa Umida foi

calculado o volume de poros abertos, através da equacdo E-3:
Vo =my — My (E'S)
sendo:

V, = Volume de poros abertos
m,, = Massa da amostra imida

mg = Massa da amostra seca
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A porosidade aberta (P,) foi calculada por meio de:

p, = VO.IOO/V (E-4)
Enqguanto a densidade aparente (p,) foi calculada por:
m
Pa = d/Va (E-5)

A porosidade fechada, isto €, a porosidade ndo acessivel a penetracdo da agua quando a
peca de Vikaflex® esta imersa, é obtida pelo seguinte procedimento:
O volume aparente (V,) de um determinado espécime de massa seca mq é dado por E-6:

o=+ +1; (E-6)
onde:
Vs = volume da fase solida

V¢ = volume de poros fechados

O volume da fase sélida é calculado a partir da massa mq de um espécime de massa seca
e da massa especifica medida por picnometria a gas hélio. Assim, rearranjando a

equacdo E-6, o volume de poros fechados pode ser estimado por:
Ve="Va =+ 1) (E-7)
E a porosidade fechada pode ser calculada por:

V..100
p=" 19, (E-8)

Absorcao de dgua

Os valores de absorcdo de agua das amostras foram calculados a partir de valores

obtidos nos ensaios de determinacdo de densidade aparente pela equacédo E-9:

AA = (mw - md)/(md/loo) (E—9)

sendo:
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AA = absorcao de agua
m,, = massa umida

My = Massa seca

A afericdo de absorcdo de agua foi posteriormente refeita com trés outras amostras
lixadas, para verificar eventual variacdo de valores entre as mensuragdes efetuadas apos
2 hs de imersdo em 4gua a 100° C (medidas tomadas com as 5 amostras iniciais) e as
mensuracdes efetuadas apos 2 hs de imersdo em agua a temperatura ambiente e apds 24
hs de imersdo em &gua fria. Note-se que a NBR 15270 — 3 Blocos cerdmicos estruturais
preconiza que as analises sejam feitas apds 2 hs de imersdo em agua a 100° C ou 24 hs
de imersdo em &agua a temperatura ambiente, admitindo, portanto, ambos o0s

procedimentos.

Porosidade por microtomografia

Foram feitos ensaios de microtomografia computadorizada de raios x de quatro
amostras, sendo duas no formato cilindrico e duas no formato poligonal. Esta analise foi
efetuada em equipamento Skyscan/Bruker 1173, com poténcia de 8W, do Laboratério
de Instrumentacdo Nuclear da COPPE/UFRJ. Foi utilizada uma resolucdo de 18
pm/pixel.

A microtomografia de raios x permite estimar a porosidade total do material, bem como
avaliar a distribuicdo de tamanhos e a esfericidade dos poros visiveis para uma dada
resolucdo. A técnica permite obter imagens das amostras, sejam elas na forma de cortes
planos, seja pela reconstrucdo matematica em 3D dos dados obtidos para uma peca
(LIMA et al., 2007).

Para maior facilidade de compreensdo, os valores de volume de poros obtidos por
microtomografia computadorizada foram transformados em valores lineares através do
calculo do diametro da esfera de volume equivalente com o uso da equacdo E-10,

assunto melhor desenvolvido no item 3.2.3:

0 = 3/6.V - (E-10)
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sendo:
@ = Diametro do poro de volume equivalente
V = Volume do poro

Porosidade por intrusdo de mercurio

A analise de porosidade por intrusdo de mercurio foi efetuada no Laboratério de
Caracterizacdo Tecnoldgica do Departamento de Engenharia de Minas e de Petrdleo da
Escola Politécnica da Universidade de S&do Paulo, LCT-EPUSP, incluindo a
determinacdo da porosidade e distribuicdo de tamanho médio de poros.

O ensaio foi realizado no equipamento AutoPore IV da Micromeritics, conforme norma
ISO 15901-1/2005. A tenséo superficial do mercurio foi considerada como sendo 0,485
N/m, com angulo de contato de 130°. A pressédo de enchimento utilizada foi 0,1378
MPa, sendo que a pressdo maxima chegou a 275,7 MPa. O volume méximo de intruséo
de mercdurio foi de 0,06 ml/g.

Flutuabilidade

O célculo da densidade da parte da amostra composta pelo volume de sua fase sélida

somado ao volume dos poros fechados foi efetuado através da equacéo:

o (E-11)

m
="y 4y,

onde:

pt = densidade da parte constituida pelo volume da fase solida somado ao volume dos
poros fechados, ou densidade de flutuabilidade

Mg = mMassa seca

Vs = volume da fase solida

V¢ = volume dos poros fechados

Microscopia Otica

As imagens de microscopia Gtica das superficies externas e seccionadas de pecas de

Vikaflex®, utilizadas para avaliar a morfologia dos poros do material, foram obtidas &
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temperatura ambiente usando o microscépio éptico Olympus SZH10, com imagens
captadas por uma camera Canon Power Shot SD1200 IS Digital Elph.

Microscopia eletronica de varredura

As andlises de microscopia eletrénica de varredura (MEV) foram efetuadas no
Laboratério de Microscopia Eletrénica do PEMM, UFRJ, no Microscépio Eletronico de
Varredura JEOL JSM-6460LV. Parte das amostras foi submetida a metalizacdo, o que
sera indicado na respectiva imagem. As imagens produzidas por MEV séo resultado da
interacdo da superficie da amostra com um feixe incidente de elétrons de didmetro
reduzido utilizado para mapear sua superficie, diversamente das imagens do
microscopio 6tico, obtidas por radiacdo da luz. Os elétrons e fotons produzidos por esta
interacdo sdo recebidos por um detector que transforma este sinal em imagem (ou sinal
de video), através da variacdo de intensidade de brilho de um monitor.

Paralelamente a obtencdo de imagens por MEV, foram efetuadas analises por
espectrometria de energia dispersiva de raios x (EDS), como anteriormente explanado

no item 3.2.1.

3.2.3 - PROPRIEDADES TERMICAS

Microscopia de aquecimento

O microscépio de aquecimento consiste de um forno cilindrico horizontal aberto em
suas extremidades, tendo de um lado uma janela graduada onde se situa 0 microscopio,
e através do qual pode ser observada uma amostra ao longo de um processamento
térmico programado. A amostra, em forma de cubo ou de cilindro e com razéo
didmetro/altura igual a 1, é colocada sobre um suporte que sera inserido no interior do
forno (Figuras 3.8-A e 3.8-B). A amostra ¢é iluminada por um canh&o de luz situado no
lado oposto do forno (Figura 3.8-C). Na pratica é visualizada a imagem gerada pela
secdo reta da amostra, que impede a transmissdo completa do feixe gerado pelo canhdo
de luz, de forma similar aos microscopios de transmissdo. A imagem é visivel para o

microscopio através da janela graduada, e captada por uma camera fotografica digital,
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que salva as imagens capturadas em um microcomputador, em tempo real (Figuras 3.8-
D e 3.8-E).

A temperatura do forno é medida por termopar e controlada por um sistema adequado a
programacdes dindmicas de temperatura (Figura 3.8-F).

A temperatura é indicada por sistema digital através do programa de processamento de
analises Captura Frames, por meio de um visor numérico visivel abaixo da imagem da
amostra.

As 1imagens captadas sdo gravadas sequencialmente na estacdo de trabalho
informatizada. Pode-se também acompanhar a evolucdo da temperatura a partir da
estacdo de trabalho, atraves de um leitor digital. (Figura 3.8-E)

As analises por microscopia aquecimento (MA) foram obtidas utilizando um
microscopio de aquecimento Leitz Wetzar acoplado a uma camera Samsung, SDC 415
modelo ND. A aquisicdo das imagens foi realizada por meio da interface
microprocessadora Captura Frames 1.5, desenvolvida no Nucleo de Computagéo
Eletronica (NCE) da UFRJ. Imagens das amostras em analise foram obtidas
automaticamente e salvas em tempo real, com uma frequéncia de seis quadros por
minuto para posterior analise. As amostras foram aquecidas em ar estatico com uma
taxa de aquecimento de 10° C.min™. Desta forma as imagens permitiram a identificacdo
de fase e alteragdes morfoldgicas, bem como de pontos caracteristicos dos materiais
ceramicos.

Além disto, as imagens geradas por MA, permitiram a determinacdo quantitativa das
variacGes dimensionais da amostra durante o aquecimento, conforme demonstrado em
trabalho anterior realizado por DWECK et al. (2009). Estes autores mediram as
alteracdes dimensionais dos lados de um cubo durante a etapa de sinterizacdo de outro
material cerdmico a partir das respectivas imagens amplificadas num monitor de
grandes dimensdes (DWECK et al., 2009).

Neste trabalho foi proposto um novo método de mensuracédo das variagcGes dimensionais
a partir de imagens obtidas por microscopia de aquecimento, conforme descrito no item

3.2.3 sobre andlise dilatométrica.
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Figura 3.8 — Suporte de amostra e entrada do forno (A). Canhdo de luz, termopar, suporte de

amostra e forno (B). Canhao de luz, forno, microscépio de aquecimento e medidor de
temperatura (C). Microscopio e camera (D). Estacdo de trabalho com leitor digital de

temperatura (E). Termopar (F).
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Analises dilatométricas

A dilatometria € uma técnica que permite o estudo do comportamento dimensional de
uma amostra em funcdo da temperatura. As analises dilatométricas foram efetuadas
utilizando dois equipamentos:

e Microscépio de aquecimento (MA)

e Dilatdmetro
No presente trabalho, devido ao formato irregular das amostras, a medi¢do de sua
variacdo dimensional por MA foi realizada através da mensuracao da area de sua secao
reta. Como em cada imagem é visivel a escala graduada, na qual a soma de trés lados de
quadrados subsequentes correspondem a 1 mm, foi possivel o calculo da éarea da secdo
transversal visivel do espécime a uma determinada temperatura utilizando o software
Image J. Este software permite uma precisa determinacdo da silhueta da amostra através
do aumento de segmentacdo automatica da imagem, como pode ser visto na Figura
3.11, possibilitando a medicdo do numero de pixels correspondentes a area de interesse

e entdo transformando este valor em mm? (DWECK et al., 2009).

Figura 3.9 — Imagem original de uma amostra por MA (A). A mesma imagem apds

segmentacdo, pronta para mensuragao pelo software Image J (B).

O uso do MA para mensuracdo das variagdes dimensionais do Vikaflex® neste trabalho,
além do uso do dilatdmetro, que é o método mais utilizado, é justificado pelos seguintes
argumentos:

e A aplicacdo do dilatdmetro torna-se impossivel acima da temperatura em que a

amostra ja apresenta um alto teor de fase liquida, por impossibilidade de, nessas
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condi¢des, a amostra ser mantida na posicdo adequada, sujeita & compressao da
haste de medigdo, dentro do forno do dilatbmetro. Como demonstrado no
presente estudo, este é o caso do Vikaflex®, o qual comeca a gerar fase liquida a
partir dos 400 °C, inicialmente de forma reduzida, mas sempre crescente,
especialmente a partir dos 900° C, como seré visto no item 4.3.3 sobre analise
térmica.

e A imagem da amostra ensaiada visivel por MA consiste da sombra delimitada
pelas faces perpendiculares a lente da camera, e que inclui 0s pontos extremos
destas faces. Desta forma qualquer possivel erro de medicdo devido a
irregularidade das faces também ocorreria em dilatometria convencional, na qual
a face disponivel para medicdo tem sempre 0s seus pontos extremos, em contato
com a haste movel de afericdo de medidas.

e O célculo da area total da secdo transversal visivel da amostra reduz erros
comuns na avaliagdo dilatométrica de materiais com variagdes dimensionais
anisomeétricas, além de permitir medir sua variacdo volumetrica livre da acdo da
compressdo a que fica sujeita a amostra em um dilatdmetro (DWECK et al.,
2009, VENTURELLI, 2013, KARAMANOV et al., 2013, SIGHINOLFI, 2011,
PAGANELLI, VENTURELLLI, 2009).

O material apresenta comportamento isotropico até 1050° C, portanto o coeficiente de
expansdo térmica por MA foi estimado até esta temperatura, a partir da qual ocorrem
mudancas de massa da amostra, bem como grandes variacdes de forma.

Em geral, no caso de analise de particulas por imagens efetuadas através da mensuragédo
de area, estima-se o didmetro de um circulo de area equivalente para a obtencdo do
coeficiente de expansdo térmica linear do Vikaflex®. Como foram utilizadas amostras
no formato cdbico, as quais projetam uma sombra de forma inicial proximo ao
quadrado, este calculo foi efetuado com os mesmos valores obtidos para este ensaio,
mas utilizando a area medida para obter o lado do quadrado de &rea equivalente,
obtendo-se, como esperado, a mesma funcdo para o coeficiente de expansdo térmica

linear em funcédo da temperatura.
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O método para obtencdo do coeficiente de dilatacéo linear a partir da area da secdo reta
das amostras medidas (RANGEL et al., 2015), consistiu de:

1.

Medicdo da area A visivel da amostra através do uso do programa Image J
(metodologia de mensuragao no Anexo 1).

Calculo do lado do quadrado de &rea equivalente (comparativo de métodos no
Anexo 2).

L= VA (E-12)
onde:
L = lado do quadrado de area equivalente a uma determinada temperatura T

Execugdo do grafico de AL/Ly em funcdo da temperatura T, obtendo a funcéo
matematica AL/Lo(T) mais indicada, que apresente menor soma dos quadrados
de seus desvios (“método dos minimos quadrados”), utilizando ferramenta
especifica do software Excel.

No grafico de AL/Lo versus T € mostrada a curva AL/Ly(T) assim obtida, a
expressao da funcdo matematica e o respectivo coeficiente de correlacdo com os
dados experimentais.

O coeficiente de expansdo térmica linear (o) pode ser expresso por:

a) Um coeficiente de expansao térmica linear médio (am) entre o ponto inicial
de dimenséo L, a temperatura Tg e um determinado ponto com dimenséo L a

temperatura T:
— AL
tm =5/ AT (E-13)

onde:
AL = L‘ Lo

AT =T- To

b) Ou por um coeficiente de expansdo térmica pontual, a uma dada temperatura

T e dimenséo L:

a=1/,.4L/ . (E-14)
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como:
dl/ = d(InL) (E-15)

o coeficiente de expansao térmica linear () em um ponto pode ser calculado através da
derivada, em cada ponto, da funcdo do logaritmo neperiano de L em funcdo de T, ou

seja, por:

. d(inL) /o (E-16)

Portanto, calculando-se o logaritmo neperiano dos valores de L obtidos, e sendo In(L)
uma funcdo de T, que pode ser obtida pela funcdo matematica mais indicada no grafico
de In(L) versus T, a derivada desta funcdo expressa o coeficiente de expansdo térmica
linear pontual do Vikaflex® em funcéo de T.
A curva completa foi dividida em faixas de temperatura de acordo com o
comportamento dilatométrico do material, e o coeficiente de expansdo térmica foi
calculado para cada uma destas secdes. As faixas estudadas foram:

e (g =até400°C

e ay;=de400a950°C

Além do método de medicdo de area de imagens obtidas em microscopio de
aquecimento, foi utilizado um dilatbmetro convencional, equipamento que permite a
mensuracdo das variaces dimensionais ocorridas em uma amostra através de uma haste
sensivel ao deslocamento. Esta haste mede a variacdo de dimensdo da amostra na
direcdo de seu eixo, porém em condi¢cdes de pequena carga de compressdo sobre a
amostra, para manté-la fixa em posicdo horizontal. Os ensaios foram efetuados num
dilatbmetro Netzsch DIL-402 C da Pontificia Universidade Catolica (PUC-RJ). O
tratamento térmico se estendeu de 25 a 950° C, para preservar 0 equipamento de ser

contaminado por fase liquida. A taxa aquecimento utilizada foi de 10° C/min, em ar.
Analises térmicas

Anélise térmica (AT) é um termo que abrange um grupo de técnicas nas quais uma
propriedade fisica ou quimica de uma substéncia, ou de seus produtos de reacéo, é

monitorada em funcdo do tempo ou da temperatura, enquanto a amostra, sob uma
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pressao especifica, é submetida a um tratamento térmico controlado. Esta técnica foi
utilizada para uma melhor compreensdo dos resultados obtidos pela microscopia de
aquecimento.

As analises térmicas (AT), tanto do Vikaflex®, quanto do vidro obtido por sua fuséo,
foram efetuadas em equipamento de TG/DSC simultdneos SDT-Q600 da TA
Instruments. O gas de arraste foi ar, a uma vazdo de 100 mL.min™, e foi usada uma
razdo de aquecimento de 10° C.min™. No caso de condi¢Bes operacionais diferentes, as
mesmas estardo citadas junto aos resultados.

Foram usadas amostras de dimens@es similares aquelas utilizadas para microscopia de
aquecimento, no intuito de obter resultados comparativos.

Os cadinhos utilizados, embora compostos por a-alumina, apresentaram perda de agua,
sinal de uma porosidade que ndo deveria existir. Por este motivo os cadinhos usados
nestes ensaios foram previamente sinterizados a 1.400° C, por um periodo de 3 hs, de
forma a garantir a transformagdo da alumina em a-alumina, evitando uma possivel
interferéncia deste material nos resultados das analises.

Além das analises com Vikaflex®, foram efetuadas analises térmicas do gesso
acartonado, isto €, do composito, bem como do gesso e do papel, isoladamente, para
fins comparativos.

As analises térmicas do compoésito do gesso acartonado foram realizadas com uma
amostra composta por metade da espessura da placa de gesso e sua respectiva parcela de

papel, como pode ser visto na Figura 3.10:

apel esso apel
- pap g pap
Y2 peca
B
<«—Jesso
cadinho de Al>O3 queimado a 1.400 °C
[ ¥ papel

Figura 3.10 — Corte de pega mantendo a proporgao entre gesso e papel do gesso acartonado (A).
Amostra para anélise térmica cortada com proporcao de gesso e papel equivalente & da placa de
gesso acartonado posicionada no cadinho (B). Cadinho com residuos de gesso e papel ao lado

apos andlise (C).
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A mesma conformacdo foi utilizada para a amostra submetida a microscopia de
aquecimento, na qual a cobertura de papel foi mantida com sua adesdo original no topo

da amostra.
Analises Termogravimétricas

A termogravimetria (TG) acompanha o comportamento da massa de uma amostra ao
longo de um programa de aquecimento controlado, organizando os dados obtidos em
funcdo do tempo ou da temperatura. A curva gerada a partir destes dados permite a
determinacdo da temperatura de ocorréncia de alteragdes quimicas ou fisicas com
variacdo de massa do material, as quais indicam transformacdes como desidratacéo,

desidroxilacéo, volatizagdo, oxidacdo, dessorcdo, adsor¢cdo combustdo e decomposicao.

A derivada desta curva, ou DTG, facilita a visualizacdo dos pontos criticos das

variagdes acima descritas.

Andlises Térmicas Diferenciais

A Analise Térmica Diferencial, ou Differential Scanning Calorimetry (DSC), é uma
técnica na qual a diferenca de temperatura entre uma substancia e um material de
referéncia € medida em funcdo do tempo, enquanto a substancia e o material de
referéncia s@o submetidos a uma programacéo controlada de temperatura.

A DSC permite a determinacdo do ponto em que ocorrem transformacdes importantes
durante os tratamentos térmicos, tais como a temperatura de transi¢cdo vitrea, a
temperatura de fusdo, a regido de solidificacdo, além de transicGes de fase que
acompanham a cristalizacdo e a decomposicdo, e que sdo igualmente identificaveis
através de DSC (SOARES et al., 1998)

Durante uma analise por DSC a amostra e o material de referéncia sdo submetidos a
mesma programacdo de aquecimento monitorada pelos sensores de temperatura,
geralmente termopares. A referéncia pode ser alumina em pd, ou simplesmente o
cadinho vazio. Ao longo do aquecimento as temperaturas da amostra e da referéncia se
mantém equivalentes até que ocorra alguma alteracdo fisica ou quimica na amostra. Se a

reacdo for exotérmica, a amostra ird liberar calor, ficando por um curto periodo de
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tempo com uma temperatura maior que a da referéncia. Do mesmo modo, se a reagado
for endotérmica, a temperatura da amostra serd temporariamente menor que a da
referéncia. Mudancgas na amostra tais como fuséo, solidificacao e cristalizagdo séo entdo
registradas sob a forma de picos.

A principal funcdo da DSC é monitorar as variagdes térmicas ocorridas na amostra,
registrando-as como curvas num grafico, de forma que possam ser analisadas e
determinadas as temperaturas iniciais, maximas e finais das transformacdes, alem de
qualitativamente caracteriza-las como endotérmicas ou exotérmicas. Ocorre uma
excecdo no que se refere a temperatura de transicdo vitrea, que se caracteriza por uma
variacdo na linha base da curva de DSC. Os gréaficos gerados usualmente apresentam a
temperatura (° C) como abscissa enquanto a ordenada mostra a diferenca de temperatura
da amostra para a da referéncia em unidades de temperatura ou de microvoltagem (u})
devido ao uso de termopares em sua medicdo. As informagdes obtidas fazem deste

método uma ferramenta particularmente valiosa na determinacéo de diagramas de fase.

Calor especifico

O célculo do calor especifico (c,) das amostras do Vikaflex® (Cp vikafiex) ate 1.075° C, a
uma taxa de aquecimento de 10° C.min™, foi efetuado a partir dos dados das curvas de
DSC efetuadas em ar de amostras de Vikaflex® na forma de cubo de 3x3 mm, de cubo
de 2x2 mm e na forma de uma placa fina irregular, a fim de verificar se o formato da
amostra influiria no resultado obtido. Como material de referéncia foi utilizado um
disco de safira padréo. Para o calculo do c,, além dos dados das analises citadas, foram
também utilizados dados das curvas das corridas de branco, obtidos nas mesmas
condicBes operacionais das corridas do material de referéncia e das corridas das
amostras, mas utilizando cadinhos de alumina vazios. O calor especifico foi obtido de
acordo com a norma ASTM internacional, a diferentes temperaturas, a cada 25° C,
através da equacdo E-17 (ASTM INTERNATIONAL, 2005):

hvikaflex - Msafira - Cp padrio safira
Cp vikaflex = (E'17)

Myikafiex - Rsafira

onde:
Cp padrio safira = Valor de literatura do calor especifico do padrdo de safira a uma dada
temperatura T (DITMARS et. al., 1982)
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h = diferenca entre a medida de DSC em mW do branco e da amostra de Vikaflex®, ou
de safira, a uma dada temperatura T
m = massa do disco padréo de safira ou da amostra de Vikaflex®

Condutividade térmica

Em um corpo sélido o deslocamento do calor de areas com temperaturas mais elevadas
para areas com temperaturas mais baixas €& diretamente proporcional a area de
transmissdo ortogonal a direcdo do fluxo, e inversamente proporcional a distancia entre
as referidas areas. A constante de proporcionalidade que correlaciona a area de
transmissdo com a area e distancia de transmissdo define-se como sendo a
condutividade térmica (k) do material.

Cada material apresenta um valor de condutividade térmica particular, tanto mais
elevado quanto maior for facilidade de transmisséo de calor em seu interior (caso dos
dissipadores térmicos) e vice versa (caso dos isolantes térmicos) (CALLISTER, 1991).
A condutividade térmica foi medida com o uso de um analisador de condutividade
térmica C-Therm, da TCi no Laboratorio de Anéalise Térmica da Escola de Quimica.
Este equipamento possui um sensor com uma resisténcia em espiral que gera um pulso
de calor da ordem 2° C. A temperatura da interface entre a amostra e o sensor é medida
e, desta forma, determinadas as propriedades térmicas da amostra, atraves do software
do equipamento. Quanto maior a temperatura da interface, menor quantidade de calor
foi absorvido pelo material, portanto menor é sua capacidade de absorver calor, ou sua
condutividade térmica. A Figura 3.13 mostra a unidade de afericdo do analisador de
condutividade térmica.

Para a realizacdo dos ensaios de condutividade térmica o material solido, com faces
planas paralelas, é colocado sobre a area verde com uma espiral (sensor), devendo
cobrir esta area totalmente. A analise sé pode ser realizada ap0s a estabilizacdo da
temperatura de andlise, que € medida por termopar interno do préprio equipamento.
Para 0s ensaios de condutividade térmica a temperatura ambiente foi utilizada uma
amostra integra de 5x5x1cm e efetuadas trés medidas em cada uma de suas trés
extremidades diagonais que apresentaram superficie suficientemente regular para

promover contato eficiente entre a amostra e o sensor. Foram efetuadas, também, cinco
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medidas no centro da peca. Foram utilizadas também uma amostra lixada no formato

2x2x1cm e outra na forma de placa fina com 2x1x0,6¢cm.

Figura 3.11 — Sensor com resisténcia em espiral (A) e unidade de afericdo do analisador de

condutividade térmica (B).

Além dos ensaios com o material em estudo, foram efetuados testes com amostras de

gesso acartonado, com finalidade comparativa.

3.2.4 — PROPRIEDADES MECANICAS

O conhecimento das propriedades mecanicas dos materiais é fundamental para o
embasamento de suas possibilidades de utilizacdo. Estas propriedades sd@o conhecidas a
partir de ensaios ja tradicionais.

Os ensaios mecanicos destrutivos visam a determinacdo dos limites de resisténcia do
material a uma tensdo ou deformacéo constante, ou a uma tensdo ou deformacéo que se
modifique a uma taxa constante.

Os ensaios dinamo-mecanicos visam a mensuracao da resposta do material a uma tensao
ou deformacéo aplicada de forma ciclica, com baixa frequéncia.

Os materiais ceramicos sao relativamente frageis, ndo se deformando plasticamente a
temperatura ambiente. Irregularidades, falhas e poros sdo agentes que atuam fortemente

na resisténcia mecanica. Especificamente no caso dos poros, eles atuam como agentes
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concentradores de tensdo e como redutores da &rea da se¢do transversal da fase sélida
do corpo ceramico. Aumentos de porosidade sdo usualmente acompanhados por uma
dimunuig&o da resisténcia mecanica nestes materiais. No caso das espumas ceramicas, a
reduzida espessura da pelicula que circunda os poros oferece pouco volume sélido em
oposicdo aos esforcos mecanicos, o que tende a baixar sua resisténcia.

Foram efetuados ensaios de compresséo uniaxial, de flexdo em trés pontos e de analise

dinamo-mecénica por flexdo em trés pontos.

Ensaios de compressao

Os ensaios de resisténcia a compressdo uniaxial foram efetuados & temperatura
ambiente, em equipamento para ensaios universais da Shimadzu, modelo AGX - 100
KN, com célula de carga de 10 toneladas, no Laboratério de Estruturas (LabEst) da
COPPE/UFRJ. Foi utilizada a velocidade de carregamento de 0,1 mm/min nos quatro
ensaios (CP1, CP2, CP3 e CP5),

Os corpos de prova cilindricos com 5 c¢cm de altura foram cortados em furadeira
industrial Person Bouquet com uso de serra copo de 1 de didmetro. Estes blocos foram
formados por adesdo a quente de quatro pecas de 5x5x1, fornecidas pelo laboratorio
fabricante. As pecas foram lixadas e enfornadas sobrepostas e, entdo, submetidas a
queima a 1.100° C, conforme explicitado no item 3.1.

Os resultados foram obtidos em valores de forca (KN) em funcdo do deslocamento
(mm), e permitiram o célculo da resisténcia a compressao, ou da tensdo na compressao,
em funcédo do deslocamento. A tensdo é definida como a relacédo entre a forca aplicada e
a area original da secdo transversal original do corpo de prova. O resultado foi expresso

na forma do gréafico da tensdo (MPa = N/mm?) em funcéo da deformacéo «.

(E-18)

sendo:
O, = tensdo na compressdo (MPa)
F. = forca aplicada (kN)

A, = area da secdo transversal original do corpo de prova (mm?)
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A tensdo de ruptura foi obtida através da equacdo E-18, com o uso da forca maxima
aplicada.

O mddulo de Young, ou médulo de elasticidade (E.), traduz a rigidez do material, isto é,
sua capacidade de resistir a deformagdes permanentes, ou plasticas. Seu célculo foi
efetuado pelo uso da equacgéo E-19:

sendo:

¢ = deformagéo

Al = variagéo de deslocamento

lo = dimensé&o original do corpo de prova

Ensaios de flexao

A determinacdo de resisténcia a tracdo de materiais frageis, como 0s materiais
ceramicos, ndo é usualmente efetuada por meio de ensaios de tracéo, pela dificuldade de
execucdo dos mesmos com a requerida perfeicdo para este género de material. Portanto,
neste caso, sdo normalmente utilizados os ensaios de flexdo em trés pontos.

Os ensaios para determinacdo do comportamento do material submetido a tracdo na
flexdo foram efetuados a temperatura ambiente, em prensa universal Shimadzu, modelo
AGX - 100 KN, com célula de carga de 10 toneladas, no Laboratorio de Estruturas
(LabEst) da COPPE/UFRJ.

Foram utilizados corpos de prova no formato de paralelogramos com medidas
aproximadas de 5x1x0,3 cm.

Foi utilizado o método de flexdo em trés pontos, sendo o vao livre entre 0s apoios
estabelecido em 3 cm. Foi utilizada a velocidade de carga de 0,03 mm/min em todos 0s
ensaios, nos quais as amostras receberam carregamento ortogonal progressivo até o
ponto de ruptura. O equipamento fornece os valores de deslocamento do puncéo.

Para este ensaio foram utilizadas 9 amostras, que foram previamente medidas com
paquimetro, sendo que largura e espessura foram medidas em dois locais diferentes, e
utilizada a média destas medidas para os céalculos. Uma amostra posicionada para ensaio

pode ser vista na Figura 3.18 - B.
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Os resultados foram obtidos em forga Fr (N) por deslocamento (mm) e pelo tempo.

Como:

o = M. C/I (E-20)
e como:

M= Ff'L/4 (E-21)
e

c="y, (E-22)
e

1=br/ (E-23)
sendo:

O¢ = tensdo de tragdo na flexdo (MPa)

M = momento fletor

¢ = distancia do centro a superficie externa da se¢édo transversal do corpo de prova
| = momento de inércia da secdo transversal do corpo de prova

F: = carga aplicada (N)

L = distancia entre os apoios (mm)

b = dimens&o horizontal do corpo de provas (mm)

h = altura da secdo do corpo de provas (mm)

como pode ser visto na Figura 3.14.
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Figura 3.12 — Figura esquematica com as dimensdes utilizadas para o célculo de tensdo de

tracdo na flexao.

A tensdo de tracdo na flexdo foi calculada através da expressdo E-24:

3.F.L
o ="y b n (E-24)

Tenacidade

A tenacidade é uma propriedade caracteristica de cada material; trata-se da capacidade
de deformacéo plastica de um espécime antes que 0 mesmo chegue a ruptura. A fim de
proceder a sua avaliacdo, € calculada a quantidade de energia que o material € capaz de
absorver antes e durante o processo de fratura. Materiais tenazes sdo capazes de
absorver grandes quantidades de energia antes de sua ruptura; materiais frageis possuem
baixa capacidade de absorcdo de energia e pouca, ou nenhuma, elasticidade. A
fragilidade, isto é, a tendéncia a fratura total associada a baixa absorcéo de energia, é
considerada uma desvantagem para 0 uso dos materiais ceramicos frente aos materiais
metélicos, por exemplo (CALLISTER, 1991, CASTRO, 2013).

N&o existem normas brasileiras para célculo da tenacidade de materiais ceramicos.
Diversas normas para concreto prescrevem corpos de prova com entalhes ou ranhuras,
ou 0 uso de transdutores ou suportes metalicos durante a determinacdo dos valores de
tenacidade. No caso do Vikaflex® ndo foram programados ensaios especificos para esta
mensuracdo, que exige forma de carregamento e geometria de corpos de prova
especiais. Entretanto, no caso de pequenas deformacdes, que sugerem situacOes

estaticas ou quase estaticas, a tenacidade pode ser considerada como sendo a area sob a
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curva da tensdo em funcdo da deformacdo até o ponto de ruptura do ensaio de tracdo.
Assim sendo, foram escolhidos os mais representativos dentre os resultados dos ensaios
de resisténcia a tracdo na flexdo para célculo da area sob o grafico.

A selegdo das curvas mais representativas eliminou resultados com valores muito
dispares dos demais, depois, dentre as curvas que apresentaram comportamento
semelhante, foram escolhidas trés, uma dentre os valores mais altos, outra dentre 0s
valores medianos e a terceira dentre os valores mais baixos.

A tenacidade do material (T) foi obtida com auxilio do programa Origin, utilizado para
efetuar o célculo da integral das curvas de tensdo em funcdo da deformacdo
selecionadas para esta finalidade. Foi considerada a area desde o ponto inicial até o
colapso da peca, e este valor foi expresso em energia em funcdo de unidade de area
(J/Imm?) (CALLISTER, 1991, CASTRO, 2013, VITORINO, 2012).

Analise dinamo-mecanica

As analises dinamo-mecanicas constituem uma variedade de ensaios ndo destrutivos
que submetem o material a tensdes oscilantes em frequéncias pré-programadas,
usualmente baixas. A Figura 3.15 mostra um diagrama esquematico do equipamento
Netzsch DMA 242 utilizado nos ensaios, no qual séo indicadas suas principais partes
constituintes. Através do diagrama é possivel observar que a forca oscilante tem direcéo
vertical e que seu sinal é registrado pelo software de operacdo, o qual registra
igualmente o deslocamento da peca quando sujeita a uma dada forca, através da
mensuracdo do deslocamento da haste. O deslocamento da haste, por sua vez, € medido
por um sensor de deslocamento situado na regido superior do equipamento, o qual
permanece a temperatura ambiente ao longo das analises, assim como o sensor de forca

aplicada em funcéo do tempo t.
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Figura 3.13 — Diagrama esquematico de um analisador dinamo-mecénico modelo DMA 242 da

Netzsch, com determinacéo das principais partes de que é constituido.

Quando uma forca oscilante do tipo senoidal é aplicada com o tempo, é criada uma

tensdo senoidal sobre a amostra, e esta tensdo promove uma deformacdo, como pode ser

visto na Figura 3.14:
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Figura 3.14 — Diagrama esquematico da relacdo entre a aplicacdo de uma forca senoidal e a
resposta, em termos de deformacdo, para um sélido ideal e para um liquido ideal, ou seja, para

materiais 100% elasticos e para materiais 100% viscosos.

No caso dos solidos ideais, considerados como sendo corpos perfeitamente elasticos, a
deformacdo ocorre em fase com a tensdo (6 = 0°). No caso dos liquidos ideais,
considerados como sendo corpos perfeitamente viscosos, a deformacdo observada é
igualmente senoidal, porém se encontra defasada por 90° em relacdo a aplicacdo da
forca (6 = 90°). Os corpos reais, entretanto, possuem caracteristicas viscoelasticas,
portanto sua deformacéo se mostra defasada de 6, sendo 0° < & < 90°.

Portanto o0 médulo complexo E* terd uma componente real dada por:

E' =E*cosé (E-25)
E uma componente imaginaria dada por:

E"=E*isend (E-26)

Como pode ser visto na Figura 3.15:
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Figura 3.15 — Diagrama esquematico das tensdes e deformacdes que ocorrem em um material

real e do modulo complexo E*; bem como de suas componentes real (E’) e imaginaria (E”).

Numa determinada amostra a deformacao total em um instante t € igual a soma de duas
parcelas: a elastica (reversivel) e a inelastica, ou plastica (irreversivel), e estes valores
irdo variar de acordo com as caracteristicas viscoelasticas especificas da referida
amostra. Ao cessar a acao da forca, a amostra mantém apenas a deformacdo total
permanente adquirida ao longo do ensaio.

O modulo real E’, também denominado modulo de armazenamento, ¢ a componente que
representa as caracteristicas de comportamento elastico do material, e expressa a
capacidade de armazenamento de parte da energia aplicada pela forca oscilante na
forma de energia potencial, enquanto ocorre a parcela de deformacéo elastica reversivel
da amostra.

O modulo imaginario E”, também denominado mddulo de perda, é a componente que
representa as caracteristicas viscosas do material, e expressa a capacidade de “perda” de
parte da energia aplicada pela forca oscilante na realizacdo do trabalho que promove a

parcela de deformacdo permanente da peca durante sua acdo (DWECK, J., 2015).

As tensbes aplicadas ao longo dos ensaios de DMA sdo constituidas por uma
componente estatica (permanente) e por uma componente dindmica (oscilatoria), e

podem variar em intensidade ao longo do ensaio, sendo a forca estatica sempre ao
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menos ligeiramente superior & forca dinamica, de forma a manter o contato entre o
puncdo e o corpo de prova. Também é possivel inserir variacbes de temperatura,
positivas e negativas na programacao.

Com o uso desta técnica € possivel obter valores de resisténcia mecéanica, além de
conhecimentos sobre fadiga, que é a perda de resisténcia mecéanica do material
decorrente de sua fissuracdo e degradacdo gradual quando submetido a esforgos
repetidos.

Os ensaios de Dynamic Mechanical Analysis (DMA), ou andlise dinamo-mecanica,
foram efetuados no equipamento Netzsch DMA 242. Foram utilizados corpos de prova
de geometria similar aos utilizados nos ensaios convencionais para afericdo de
resisténcia a tracdo na flexdo em trés pontos, isto €, no formato de paralelepipedo com
medidas aproximadas de 5x1x0,3 cm. Uma comparacdo de posicionamento e de
caracteristicas de montagem das amostras feita entre o formato utilizado pelo
equipamento de DMA e o utilizado pelo equipamento para ensaios de resisténcia a
tracdo na flexdo em trés pontos pode ser vista na Figura 3.18 - A.

O DMA é usualmente utilizado para avaliagdo de polimeros. Ndo foi encontrada
literatura ou normas para sua utilizacdo para materiais ceramicos. Portanto os ensaios
foram efetuados de forma exploratéria, buscando a obtencdo de parametros que
pudessem comparar e/ou complementar dados obtidos através de outras técnicas.

Os ensaios de DMA foram efetuados nas frequéncias de 1, 2,5 ,5, 10 e 20 Hertz, na
faixa entre as temperaturas de 100° C negativos e 0s 400° C positivos, sempre com uso
de uma taxa de esfriamento ou aquecimento de 10° C/min. A forca total maxima
aplicada foi de 14,2 N.
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Figura 3.16 — Corpo de prova posicionado no equipamento Netzsch, sendo preparado para

ensaio de DMA, com carregamento de flexdo em trés pontos (A). Corpo de prova posicionado
no equipamento servo-controlado Shimadzu, sendo preparado para ensaio de resisténcia

convencional a tragao na flexdo pelo método de trés pontos (B).
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4 - RESULTADOS E DISCUSSAO

41 - COMPOSICAO QUIMICA E MINERALOGICA

Fluorescéncia de raios x

Conforme descrito no item 3.1, foram efetuados alguns ensaios tanto com o Vikaflex®

como com 0 gesso acartonado, para fins comparativos. A composi¢do quimica do
Vikaflex®, bem como do gesso que constitui o componente central do gesso acartonado
comercial hidréfugo, foi determinada por FRX. O resultado se encontra na Tabela 4.1, e
mostra que enquanto a espuma ceramica se compde predominantemente por silicio e
oxido de ferro, o gesso tem grande parcela de sua composi¢do formada por oxido de

calcio e de enxofre, ou seja, gipsita.

Tabela 4.1 — Composicdo quimica do Vikaflex® e do gesso acartonado hidréfugo
obtida por FRX

Vikaflex Gesso
Composic¢éo quimica
% %
SiO; 50,22 1,38
Fe,03 31,14 0,16
Al;,03 13,32 0,26
K20 2,48 0,07
CaO 1,61 34,84
SO3 0,47 41,25
ZrO; 0,31 -
MgO - 0,14
SrO - 0,14
Perda ao fogo 0,45 21,68

Difracdo de raios x

O difratograma de raios x (DRX) do Vikaflex® pode ser visto na Figura 4.1.
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Figura. 4.1 — Espectro de difracéo de raios x do Vikaflex®. Os principais minerais presentes

foram identificados através dos picos de maior intensidade. A ondulagdo suave da linha base

preconiza amorfismo.

O difratograma de raios x (DRX) do Vikaflex® pode ser visto na Figura 4.1. Através da

aplicacdo do método de Rietveld, foi possivel estimar quantitativamente sua

composicdo mineral, que é acompanhada por reduzida percentagem de fase amorfa,

como pode ser visto na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 - Composicdo mineral quantitativa do Vikaflex® obtida pelo método de
Rietveld a partir de DRX

Quiartzo Hematita Anortita Mulita
S|02 Fe,O3 CaOA|2034S|02 3A|20328|02
% 51,7 24,6 16,0 7,65

Espectrometria de energia dispersiva de raios x

Como detalhado no item 3.2.1, os elétrons mais externos dos atomos, atingidos por um

feixe de elétrons que incide em sua superficie, ddo origem a emissdo de uma energia

caracteristica que permite sua identificacdo. Por este motivo as amostras utilizadas nas
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analises por EDS ndo sdo metalizadas. As imagens abaixo foram obtidas atraves de
MEV em baixo vacuo.

Figura 4.2 — Imagem obtida por MEV com uma amplificacdo de 5.000 vezes do material
pulverizado. E possivel observar pequenas particulas apoiadas sobre a superficie de outra

particula de dimensGes bem maiores.

As Figuras 4.3 a 4.5 se referem a composicdo encontrada por EDS para 0s pontos
identificados na Figura 4.2.

O intenso pico de silicio apresentado pela Figura 4.3 é tipico de materiais ceramicos
com alto teor de quartzo. O pico de ferro era esperado no Vikaflex®, ja que o mesmo
contém elevadas propor¢6es de hematita em sua composicao. Na Figura 4.4 sdo visiveis
os picos de silicio e de ferro, presentes na forma de quartzo e de hematita nesta particula
da amostra. O intenso pico de silicio e aluminio é visivel na Figura 4.5, enquanto nesta

particula da amostra o ferro se encontra quase ausente.
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Figura 4.3 — Espectro de EDS da amostra no ponto 1, assinalado em azul na Figura 4.2.
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Figura 4.4 - Espectro de EDS da amostra no ponto 2, assinalado em verde na Figura 4.2.
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Figura 4.5 - Espectro de EDS da amostra no ponto 3 assinalado em laranja na Figura 4.2.

A Figura 4.6 permite observar variacdes de composi¢do numa mesma particula através
das diversas intensidades de resposta ao feixe de elétrons.

Z28kV X7, 580 Z3m
%, .

Figura 4.6 — Imagem obtida por MEV com uma amplificagdo de 7.500 vezes.

As Figuras 4.7 e 4.8 se referem a composi¢do encontrada por EDS para 0s pontos
identificados na Figura 4.6.

O intenso pico de ferro visivel na Figura 4.7 identifica a intrusdo deste metal no corpo

da particula em analise, mostrando que a composi¢do do Vikaflex ndo é homogénea em
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relacdo a um reduzido raio de andlise, caracteristica ja esperada em se tratando de um

material multifasico.
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Figura 4.7 - Espectro de EDS da amostra no ponto 1, assinalado em azul na Figura 4.6.

A Figura 4.8 mostra que o ponto 2 da Figura 4.6 assinala a forte presenca de silica e de

aluminio na composicéo basica da particula, oriundos do quartzo, anortita e mulita.
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Figura 4.8 - Espectro de EDS da amostra no ponto 2, assinalado em laranja na Figura 4.6.
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4.2 -ESTRUTURA, MORFOLOGIA E FLUTUABILIDADE

O Vikaflex®, sendo uma espuma ceramica, possui grande parcela de vazios distribuida
no material. A proporgédo de vazios presentes, ou sua porosidade, foi obtida medindo-se
a massa seca e a massa Umida, bem como o peso de agua deslocado, ou volume aparente
(Va), para cada uma das cinco amostras intactas (A) e cinco amostras lixadas (B), para
fins comparativos. Como as amostras lixadas perdem parte de seu volume e massa com
a retirada da camada superficial vitrea, a média dos valores de massa seca (mg) para as
amostras intactas foi de 42,8 g, enquanto para as amostras lixadas a média foi de 28,9 g.
J& no caso das amostras Umidas, quando 0s poros abertos se encontram preenchidos
com 4gua, a média dos valores de massa Umida (m,) para amostras intactas foi maior
que a média das amostras lixadas. Foi também possivel observar que, embora as
amostras intactas permanecam recobertas pela camada vitrea, ainda sdo passiveis de
sofrer a intrusdo de &gua. De fato a camada vitrea também apresenta poros
aleatoriamente distribuidos, como pode ser visto na Figura 4.9. Por outro lado, as
amostras lixadas, desprovidas desta camada vitrea superficial que funciona como um
filme selante nas faces externas das pecas integras, absorveram uma elevada propor¢éo
de 4gua em seus poros abertos, visiveis na Figura 4.10.

O volume de poros abertos (V,) foi calculado a partir das massas seca e umida. A
porosidade aberta (Po) foi calculada a partir destes valores, quantificando-se como 26,7
% 0 aumento de porosidade aberta decorrente da retirada da pelicula superficial vitrea
de amostras com estas dimensoes.

A obtencao destes dados possibilitou o céalculo da densidade aparente (d,). Os valores
de volume de fase sélida (Vs), o volume de poros fechados (V), a porosidade fechada
(P.) e a porosidade total (P;), foram calculados utilizando-se a densidade especifica de
2,6929 g/cm® obtida por picnometria a gas hélio, bem préxima a da silica (2,65 g/cm®),
seu principal componente.

Foram igualmente calculados os valores de absorcdo de agua (AA), cuja variacao
demonstra que a alta percentagem de poros abertos das amostras lixadas provoca um
aumento importante em sua capacidade absortiva, como pode ser visto na Tabela 4.3
(valores das medicbes nos Anexos 3 e 4). As amostras com superficies intactas

preservam-se da intrusdo de agua através da pelicula vitrea que as recobre.
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Tabela 4.3 - Valores de volume e densidade aparentes, de porosidade aberta,
volume de fase sélida, porosidade fechada, porosidade total e absor¢do de agua das

amostras intactas (A) e das amostras lixadas (B) para densidade especifica a gas

hélio de 2,6929 g/cm?® (coeficiente de variacdo entre parénteses)

@ S g g 85 |8 g g S 3
— W S
| g5 | 85 | 2= | BS |B,8| 28| 2_ | 5%
¢| 35| 25 | 85| 23 |285| 85 | Bm | £%
2| S | &< | &< | 3¢ |38&| &2 | &k | <7
=
< Va da P, Vi Ve P. P AA
cm® glem? % cm® cm® % % %
< | 52543 | 0815 | 1174 | 1589 | 30479 | 5793 | 69,69 | 1441
=
p 456) | (532) | (18,68) | (0,77) | (9,24) | (533) | (2,31) | (18,34)
@ | 42106 | 0687 | 3843 | 10735 | 15191 | 3583 | 7439 | 5597
=5
= @67) | 947 | (7,700 | (6,77) | (22,33) | (14,81) | (3,25) | (3,27)

As imagens obtidas a temperatura ambiente por microscopia Otica de uma amostra
intacta e de uma amostra seccionada, visiveis nas Figuras 4.9 e 4.10, permitem uma
observacdo acurada da estrutura fisica de uma peca de Vikaflex®. A superficie externa,
que foi exposta a temperaturas mais elevadas, exibe uma camada vitrea irregular e com
poros esparsos, reduzidos e arredondados, vestigios de bolhas que afloraram ao exterior
pela pressdo do gas gerado por decomposicdes térmicas, conforme explicitado no item
4.3.3. O corte transversal permite a observacdo da porosidade interior da peca. A fase
liquida visivel na superficie interna dos poros fechados mantém o gas decorrente de
decomposicdes em seu interior, e este gas auxilia na resisténcia mecéanica das pecas,
mantendo a rigidez das paredes dos poros através de pressdo interna, como ocorre com a
pelicula superficial de um baldo inflado. Pode ser observada a existéncia de poros de
diversas dimens@es, variando de poros medindo 7 milimetros de diametro até micro
poros com diametro de 0,005 um, estes Gltimos apenas identificaveis através de

porosimetria por intrusdo de mercurio.
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Figura 4.9 - Imagem ao microscépio 6tico mostrando a superficie externa do Vikaflex®. E
visivel a presenca do filme vitreo que recobre a peca. Podem ser identificados poros
remanescentes de bolhas que vieram a superficie expelindo o gas que pressionava por sua

liberacdo na atmosfera do forno.

Figura 4.10 — Imagem de microscépio 6tico proporcionando a visdo do interior do Vikaflex® a
partir de um corte transversal numa peca. Podem ser vistos poros de dimensdes variaveis e a
grande proporg&o de fase vitrea existente na superficie interna dos poros. Estes poros foram

formados por decomposicao térmica, gerando um gas que permaneceu aprisionado em seu

interior pela impermeabilidade conferida pela pelicula constituida pela fase vitrea.
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A Figura 4.11, oriunda de microtomografia computadorizada, mostra as imagens
resultantes da reconstru¢cdo computadorizada da amostra poligonal P1 (A) e da amostra
cilindrica C2 (B), obtidas a partir dos dados dos cortes transversais feitos pela projecao

de radiaco de raios x sobre as amostras de Vikaflex® (LIMA et al., 2007).

Figura 4.11 — Reconstrucao tridimensional a partir dos dados obtidos por microtomografia

computadorizada das amostras P1 (A) e C2 (B).

Na Figura 4.11 ambas as amostras exibem intensa porosidade e grande variacdo de
volume de poros, confirmando estas caracteristicas anteriormente observadas no
material através das imagens de microscopia Otica e através dos ensaios de densidade e
porosidade aparentes de amostras lixadas.

Inclusive, um poro de grandes dimensdes foi encontrado nas quatro amostras ensaiadas,
reforcando a hipdtese de que uma falha na leitura das imagens tenha provocado uma
falsa interconexd@o de poros. Por este motivo as imagens foram submetidas a um filtro,
sendo retirado o ruido das imagens. Em decorréncia do uso do filtro foi encontrada uma
nova distribui¢do de poros, mais gradual e, portanto, mais de acordo com o observado
nas pecas, como pode ser visto nas imagens da Figura 4.12. A imagem A foi obtida
antes do uso do filtro, sendo um corte que passa no mesmo ponto em que passa 0 corte
da imagem B, que apresenta 0s poros separados por cor de acordo com sua dimensdo, ja
apos o uso do filtro (REIS NETO et al., 2011).
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Figura 4.12 — Cortes gerados na mesma altura da peca C2 por microtomografia
computadorizada. A — Visdo da fase sélida, mais dificil de ser atravessada pelos raios x. As
nuances de tonalidade possivelmente se devem a uma maior concentracdo de Fe,O3 nas areas
mais claras, devido a sua maior absorcdo dos raios x. B — Visao dos poros encontrados,
separados por cor. Os poros de determinada dimensao recebem cores iguais. Embora se tratem
de cortes em alturas diferentes, o efeito do filtro € visivel na acuidade de percepcao das hastes

separadoras de poros.

A distribuicdo acumulativa de poros em funcdo do didmetro da esfera de volume
equivalente, obtida através de microtomografia computadorizada apo6s o uso do filtro,
pode ser vista na Figura 4.13. Pode-se notar certa variacdo nessa distribuicdo entre as
amostras, possivelmente decorrente de sua fabricacdo em nivel laboratorial. E visivel a
limitacdo de leitura deste ensaio para dimensGes inferiores de poros, ja que apenas
foram identificados poros com valores superiores a 0,12 mm (119,8 um) para o

didmetro de uma esfera de volume equivalente.
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Figura 4.13 — Distribuicdo acumulativa percentual de volume dos poros em fungdo do didmetro

da esfera de volume equivalente ao do poro, obtida por microtomografia computadorizada.

Através da microtomografia de raios x de quatro amostras foi obtido o valor de
porosidade total média de 55,6 %. Como o valor de porosidade total média para
amostras sem cobertura vitrea (como € o caso destas utilizadas para a microtomografia),
obtido pelo método de Arquimedes, foi de 74,3 %, pode-se concluir que 0s poros com
valores de diametro equivalente inferiores a 0,12 mm (120 pm) contabilizam uma
parcela ndo insignificante da porosidade total, consistindo de, aproximadamente, 18,7 %
deste total.

Para confirmar a existéncia destes poros de menores dimensdes e determinar seus
valores de volume, foi realizada a analise de porosimetria por intrusdo de mercurio. Para
gue 0s poros em questdo pudessem ser atingidos de forma representativa, uma amostra
intacta foi moida e passada em peneira com malha de 1 mm. Desta forma buscou-se
preservar a porosidade de menores dimensdes, colocando-a, a0 mesmo tempo,

suficientemente exposta ao agente intrusor para permitir sua mensuracao adequada.

O ensaio de porosimetria por intrusdo de mercurio fornece as medidas de didmetro de
poro e de volume de mercdrio que penetra 0s poros a cada valor de pressdo e volume de

mercurio introduzido na amostra. A Figura 4.14 torna visivel que um conjunto de poros

88



correspondente a primeira secdo linear da curva é inicialmente preenchido. Conforme a
pressdo aumenta, a curva apresenta uma inflexdo que pode corresponder ao
preenchimento de espagos inter-particulas, acompanhado pelo preenchimento de poros.
Entretanto os dados obtidos ndo possibilitam a distingdo entre volume de poros e de
espaco entre particulas (CORDEIRO et al., 2011).
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Figura 4.14 — Distribuicdo cumulativa de volume de mercdrio introduzido nos poros em fungédo

da pressdo exercida.

Os valores da curva da Figura 4.15 complementam as informacgdes sobre porosidade
representadas pela Figura 4.13, apresentando a distribuicdo de volume de poros de
valores mais baixos que os determinados por microtomografia. A inflexdo da curva
pode, conforme anteriormente comentado, corresponder ao preenchimento de espagos
entre as particulas. Por este ensaio foi obtida a massa especifica aparente de 2,15 g/cm?®
e a porosidade de 12,9%, com o didmetro mediano de poros de 0,1733 um. Este valor
de massa especifica aparente relativamente préximo & massa especifica (2,693 g/cm®)
mostra que a transformacdo da amostra em particulas passantes em malha de 1 mm

reduziu sensivelmente sua porosidade.
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Figura 4.15 — Distribui¢do acumulativa do volume de mercurio introduzido nos poros em

funcéo do diametro dos poros.

As Figuras 4.16 e 4.17 apresentam imagens de microscopia eletronica de varredura
(MEV) de amostras de Vikaflex® moido passante em peneira 200 ABNT (0,74 mm)
dispersas em agua e espalhadas no suporte de carbono. A Figura 4.16 A mostra a mesma
particula que foi submetida a espectrometria de energia dispersiva (EDS), visivel na
Figura 4.6, quando foi identificada a mancha clara irregular como uma intrusdo de
Fe,O3. A particula mostra fraturas de formato conchoidal, tipicas de vidros. A Figura
4.16B mostra particulas de dimensdes menores distribuidas no suporte. E possivel
observar a grande variacdo dimensional entre as particulas em ambas as imagens. Nos
grdos maiores € possivel identificar as mesmas fraturas conchoidais de A.

A Figura 4.17 apresenta imagens de MEV de amostras previamente metalizadas, sendo
que suas imagens A, B e C mostram aglomerados de particulas, possivelmente
decorrentes da acdo das forcas de Van der Waals. As imagens C e D mostram uma
mesma particula de maiores dimensdes, a qual apresenta grdos menores aderidos a sua
superficie. Podem ser observadas as mesmas fraturas conchoidais, assim como
inclusdes de ferro, na particula maior.

Entretanto ndo ha indicios de porosidade em nenhuma das particulas passantes em

malha 200 (0,074 mm), visiveis nas imagens obtidas por MEV. Portanto uma parcela do

90



mercdrio introduzido a maiores pressdes possivelmente foi inserido no espago inter-
particulas, enquanto outra parcela foi introduzida na porosidade existente nas particulas
maiores da amostra utilizada para porosimetria por intrusdo de mercurio, constituida por
particulas passantes em peneira com malha de 1 mm, que possuem dimensdes
suficientemente avantajadas para abrigar micro poros com as dimensdes de diametro

obtidas pelo ensaio.

Z8kV X1,56886 = COPFE

Figura 4.16 — Imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) de amostras passantes
em peneira malha 200 ABNT. A — Particula com visivel intrusdo de Fe,Oz (mancha clara na
superficie inferior direita), determinada por EDS. B — Particulas distribuidas sobre o suporte. C
— Particula de maiores dimensdes com outras menores aderidas a sua superficie. D — Ampliagao

da imagem da particula apresentada em C.
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X1,5688 18x1m COPFE

Figura 4.17 — Imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) de amostras passantes
em peneira malha 200 ABNT previamente metalizadas. A — Particulas de diferentes dimensdes.
B — Particulas distribuidas sobre o suporte. C — Particula de maiores dimens6es com outras

menores aderidas a sua superficie. D — Ampliacdo da imagem da particula apresentada em C.

E possivel observar que existe uma faixa intermediéaria de tamanho de poros que néo foi
mensurada por nenhuma das duas técnicas. Como a amostra utilizada para o ensaio de
porosimetria por intrusdo de mercurio foi submetida a desagregacao para a obtencédo de
particulas menores que possibilitassem 0 acesso aos poros de menores dimensdes, neste
processo podem ter sido degradados os poros da faixa intermedidria em questdo.
Levando em conta a porosidade total de 74,3 % obtida pelo método de Arquimedes para
pecas sem revestimento vitreo, foi elaborada a Tabela 4.4, que apresenta a faixa de
tamanho de poros que ndo pode ser lida pelas técnicas utilizadas, com as respectivas

amostras.
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Tabela 4.4 — Valores de porosidade para amostras sem cobertura vitrea
identificados pelos diferentes métodos e as respectivas faixas de didmetro de poros

Ensaio Faixa de tamanho de poros (g em um) | Porosidade (%)
Arquimedes Todas 74,3
Microtomografia Acima de 120 55,6
Lacuna entre métodos Entre 120e 6 58
Intrusdo de mercdrio Abaixo de 7,24 12,9

Portanto, embora existindo uma faixa de diametro de poros que ndo foi identificada
pelos métodos capazes de proporcionar sua distribuicdo de volume, a porosidade
incluida nesta faixa é de reduzida monta, mantendo a confiabilidade dos resultados
alcancados.

As Figuras 4.15 e 4.18 (tendo sido esta Gltima inserida para fins comparativos, tendo em
vista a possibilidade de utilizacdo deste material em substituicdo a madeira em portas,
moveis, divisorias, pisos) mostram curvas obtidas por porosimetria por intruséo de
mercdrio do Vikaflex® e da madeira de eucalipto (E. Globulus). Embora a Figura 4.18
mostre o total de poros da madeira enquanto a Figura 4.15 apresente apenas 0s poros de
diametro inferior a 6 um do Vikaflex®, é possivel notar que a madeira apresenta uma
distribuicdo menos homogénea de tamanho de poros, sendo 0s mesmos concentrados
em dois patamares: um correspondente aos tamanhos maiores (140 a 10 pm), referentes
aos vasos da madeira, e outro correspondente aos tamanhos menores (0,3 um),
referentes a pontuacdo das fibras do eucalipto (ou pontos de acesso ao interior destas
fibras) (MOURA, 2002).
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Figura 4.18 — Distribui¢do de volume acumulativo de mercurio intrudido em fungéo do

didmetro dos poros para madeira de eucalipto (E. Globulus). Baseado em MOURA (2002).

O Vikaflex®, por sua vez, apresenta uma distribuicdo mais homogénea, tanto no que
concerne aos poros menores, apresentados na Figura 4.14, quanto no que concerne aos
poros maiores apresentados na Figura 4.13. Nesta figura pode ser observado que as
amostras apresentam entre 55 e 72 % (da parcela de 74 % de poros acima de 120 pum)
de seus poros com dimensdes acima de 1 mm. Os poros de maiores dimensdes podem
chegar, numa amostra especialmente porosa, a 7 mm de didmetro da esfera de volume
equivalente, entretanto as maiores dimensdes de poro das demais amostras tendem a se
restringir a faixa situada entre 3 e 4 mm.

Entre 0,5 e 2 mm concentra-se a maior percentagem de poros identificados por
microtomografia, sendo que 66,5 % dos poros com didmetros maiores que 0,12 mm
situam-se nesta faixa. O Vikaflex® apresenta uma variacdo de tamanho de poros de
forma distribuida em uma grande variedade de dimensBes, mas com formatos que,
embora irregulares, tendem ao esférico, como pode ser visto nas Figuras 4.9, 4.10, 4.11
e4.12.

Amostras intactas e lixadas, submetidas a 2 hs de imersdo em agua a 100° C ou a 24 hs
de imersdo em &gua a temperatura ambiente foram observadas em becker com agua pelo
periodo de semanas. As amostras lixadas submetidas a 2 hs de imersdo em agua a 100°
C foram as unicas a afundar.

Esta observacdo demonstra que o Vikaflex® apresenta comportamento diferenciado para

as duas formas de ensaio preconizadas pela ABNT NBR 15270 3: 2005, direcionada
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para blocos cerdmicos para a construcdo civil, geralmente sinterizados a temperaturas
mais baixas e com uma reduzida propor¢do de fase vitrea. Esta observacdo é coerente
com estudos anteriores sobre polimeros, onde foi observado que a cinética de absor¢édo
varia com a temperatura da agua. Portanto a avaliacdo da capacidade de flutuacdo do
material foi efetuada levando em consideracdo ambas as formas de ensaio, frisando-se
que as condicGes mais frequentes de uso dos materiais que constituem embarcacoes,
veiculos submarinos ou plataformas de petroleo e aos quais, portanto, mais interessa a
propriedade da flutuabilidade, se ddo a temperatura ambiente usual ou a baixas
temperaturas de agua. Foi efetuado o célculo da densidade da parte da amostra
composta pelo volume de sua fase sélida somado ao volume dos poros fechados, ou
densidade de flutuabilidade, sendo os valores inferiores a densidade da agua, que é igual
a 1, aqueles que indicam a flutuabilidade de um material (BOUCHONNEAU et al.,
2010). Os resultados sé@o apresentados na Tabela 4.5, bem como na Figura 4.16.

Tabela 4.5 — Valores de parametros diferenciados para amostras lixadas e intactas,
submetidas a 2 hs de imersdo em agua a 100° C ou a 24 hs de imersdo em agua a

temperatura ambiente (26° C)

Vikaflex® Lixado Vikaflex® Intacto

Parametro

26° C/24 hs | 100° C/2 hs | 26° C/24 hs | 100° C/2 hs
Porosidade aberta P, (%) 5,0 38,4 1,59 11,7
Porosidade fechada P (%) 64,8 35,8 65,6 57,9
Absorcdo de 4gua AA (%) 58 56,0 1,80 14,4
Densidade aparente  pa (g/cm®) 0,832 0,687 0,883 0,815
Densidade de flutuabilidade
(volume fase solida + volume 0,870 1,115 0,897 0,923
poros fechados) pi (g/lem®)

As amostras lixadas, quando submetidas a imersdo em agua a 100° C, permitem uma
absorcdo de agua 50,1 % maior do que quando submersas em 4gua a temperatura
ambiente. Este aumento de absorcao possivelmente deve-se a difusdo do ar em razdo da
temperatura de 100° C, com sua substituicdo pelo mesmo volume de agua no interior
dos poros abertos, aumentando a penetracdo do liquido em poros menores e através de

interconexdes entre poros maiores. As amostras intactas também apresentaram um
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aumento da absorcdo de &gua da ordem de 12,6 %, o que destaca a importancia da
protecdo da pelicula vitrea em seu desempenho em termos de absor¢cdo de agua. Por
outro lado, a densidade mais alta desta camada vitrea superficial faz com que as pecas
intactas destas dimensbes ndo tenham o melhor desempenho em termos de
flutuabilidade, a qual permanece apenas ligeiramente mais alta que a das amostras

lixadas e imersas em agua nas mesmas condicoes.

12 B Lixadas - 100° C/2hs
I Lixadas - 26° C/24 hs
Submers3
10— e Mintactas-100°C/2hs

Flutuagao Intactas - 26° C/24 hs

04 -

0,2 -

Densidade da fase sélida + poros fechados(g/cm3)

0,0 -

Figura 4.19 — Valores de densidade de flutuabilidade, isto é, densidade da parte constituida pelo
volume da fase sélida somado ao volume dos poros fechados. Estes valores de densidade

preconizam a flutuabilidade do material.

Como pode ser visto na Tabela 4.3 e na Figura 4.19, apenas as amostras lixadas e
submetidas a imersdo em agua a 100° C por 2 hs apresentam massa especifica mais alta
que a da 4gua. Como a massa especifica do Vikaflex® (isto é, a massa especifica de sua
fase sélida) é mais alta que a da dgua, com grande parte dos poros abertos inundados
pela 4gua a 100° C as pecas destas dimensdes afundam. Portanto pode-se afirmar que
este material possui flutuabilidade positiva, com exce¢do do caso de pecas sem
cobertura vitrea que sejam submetidas a imersdo em agua a temperaturas superiores a
100 ° C por mais de 2 hs.
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Para fins comparativos, a Tabela 4.6 expOe os valores de densidade de diversos
materiais. Pode ser observado que determinados itens apresentam valores similares aos
do Vikaflex® e incluem diversos produtos com base cimenticia, assim como madeira e
derivados, e, ainda, 0 gesso acartonado. Outros itens apresentam densidade inferior,
como poliuretano rigido e poliestireno expandido (Isopor®), além do compensado.
Ainda outros itens apresentam densidade superior, e incluem uma grande variedade de
materiais.

O Vikaflex®, portanto, neste quesito, demonstra caracteristicas competitivas com outros

fechamentos leves disponiveis no mercado.
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Tabela 4.6 — Valores de densidade de diversos materiais e do Vikaflex®
(CALLISTER, 1991, CHAVES, et al., 2009, ABNT NBR 11752: 2007, MENDONCA,
2005, CAMBRIDGE, 2003, CONSTRUPOR, 2015, ELEOTERIO, J.R., 2000,

ETERNIT,2014, MENEGOTTI, 2015)

Densidade Densidade
Material minima maxima

glem® glcm®
1. Vikaflex® 0,687 0,883
2. Tijolo ceramico 1,9 2,1
3. Bloco de concreto 2,1 2,3
4. Concreto, tipico 2,3 3,0
5. Concreto leve com pérolas de I1sopor® (EPS) 0,7 1,6
6. Concreto celular 0,4 0,8
7. Gesso acartonado 0,685 0,934
8. Paineis de concreto reforcado (fibras) - 1,7
9. Painel Wall - 0,8
10.Chapas de madeira compensada 0,41 0,55
11.Medium-Density Fiberboard (MDF) 1,54 3,71
12.Madeira, tipico (longitudinal) 0,6 0,8
13.Madeira, tipico (transversal) 0,6 0,8
14.Vidro alcalino 1,9 2,1
15.Policarbonato 1,14 1,21
16. Poliestireno expandido (EPS) - Isopor® 0,01 0,0325
17.Poliuretano rigido (PU) 0,0064 0,031
18.Polyvinyl chloride (PVC) 1,30 1,58

A Tabela 4.7 apresenta os valores médios obtidos a partir de ensaios com cinco
amostras de gesso acartonado resistente a umidade, para porosidade aberta, absorcao de
agua e densidade aparente, para fins comparativos com os valores obtidos para o

Vikaflex® lixado.
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Tabela 4.7 — Valores de parametros para amostras de gesso acartonado hidréfobo
submetidas a 2 hs de imersdo em &gua a temperatura ambiente (23° C)

) _ Vikaflex® Gesso acartonado
Parametro Unidade
26° C/24 hs 23° C/24 hs
Porosidade aberta P, (%) 4,97 12,93
Absorcdo de agua AA (%) 5,84 7,92
Densidade aparente pa (g/cm?) 0,832 1,632

O gesso acartonado apresentou valores mais elevados do que aqueles apresentados pelo
Vikaflex® em todos os ensaios, apresentando mais poros abertos, maior absorcdo de
agua, embora apresente maior densidade aparente. Estas qualidades impedem sua
flutuabilidade positiva.

A ABNT, em suas NBR 15270 1 e 2 de 2005, determina que 0s blocos ceramicos, sejam
eles do tipo destinado a vedacdo, sejam eles estruturais, tenham absorcéo de agua entre
8 e 22 %. O indice de absorcao de agua do produto se situa abaixo da faixa exigida pela
norma da ABNT, estando igualmente abaixo dos indices tabelados para alvenaria
tradicional e para o gesso acartonado hidréfugo.

A reduzida absorcdo de &gua do Vikaflex®, especialmente quando somada & sua
imputrescibilidade, o indica para uso em areas Umidas ou molhadas, pois seu
desempenho, neste quesito, se mostra superior ao da alvenaria tradicional, bem como ao

do gesso acartonado hidréfugo.
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4.3 - PROPRIEDADES TERMICAS
4 31 - MICROSCOPIA DE AQUECIMENTO

Para fins comparativos, além das amostras de Vikaflex®, foram também analisadas

amostras de gesso acartonado hidrofugo.

Vikaflex®

A microscopia de aquecimento (MA) é usualmente utilizada na indastria para
determinacdo de temperaturas de transformacdo caracteristicas para materiais
ceramicos, tais como temperatura de amolecimento, de semiesfera, de esfera e ponto de
fusdo (EXPERT SOLUTIONS ADVANCED THERMAL ANALYSES, 2014a). A MA
é especialmente utilizada para testes de novas composi¢cdes ou de matérias-primas para
o fabrico de produtos ceramicos. A possibilidade de acompanhar as alteragdes fisicas e
morfologicas de uma amostra durante variacdes de temperatura a ela impostas permite
uma compreensdo bastante acurada do comportamento térmico do material.

A Figura 4.20 mostra as imagens de algumas das alteragdes morfoldgicas e de fase do
Vikaflex® entre 400 e 1400° C obtidas por MA (AUMOND, SCHEIBE, 1996,
ARANCIBIA et al., 2013, EXPERT SOLUTIONS ADVANCED THERMAL
ANALYSES, 2014a/2014f). Sdo também apresentadas imagens dos pontos
caracteristicos de transformacéo, especificados abaixo. A identificacdo destes pontos
seguiu a norma DIN 51730.

As Figuras 4.20 A, B e C — mostram, respectivamente, imagens da amostra sem
mudanca de formato, mas com suave expansdo ocorrendo de 450 a 900° C, e leve
contracdo ocorrendo entre 900 e 1050° C. Estas variacdes volumétricas sdo passiveis de
quantificacdo apenas através do uso de um programa grafico ou de imagens expandidas.
Para este fim foram efetuadas mensuracdes da area da secéo reta visivel da amostra para
andlise dilatométrica até os 1200° C, mas a medida de areas foi considerada apenas até a
temperatura de 1050° C, ou ponto de deformacéo, porque, como sera visto no item 4.3,
a partir desta temperatura comecam a ocorrer variacdes de massa que poderiam

comprometer a analise do coeficiente de expansao térmica.
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Figura 4.20 — Imagens por microscopia de aquecimento da amostra T5 de Vikaflex® obtidas em
diferentes temperaturas (em graus Celsius sob cada imagem), indicativas de pontos

caracteristicos por mudangas especificas de fase ou de forma.
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A Figura 4.20 D - mostra a amostra dilatada aos 1150° C, entre o ponto de deformagéo
(1050° C) e o ponto de amolecimento (1200° C).

A Figura 4.20 E — apresenta o ponto de amolecimento com uma visivel expansdo
anisotropica a 1200° C.

A Figura 4.20 F - revela o ponto de esfera com 0 maximo de expansdo a 1250° C.

A Figura 4.20 G - mostra o caracteristico ponto de semiesfera a 1285° C.

A Figura 4.20 H - ilustra o ponto de fusdo completa do material a 1400° C.

Observando-se esta sequéncia de imagens € possivel tracar 0 comportamento
visualmente identificAvel da variacdo dimensional e morfolégica do material frente a
elevacdo de temperatura. Pode-se identificar a dilatacdo isotrdpica inicial da amostra, as
deformacdes oriundas da piroexpansdo e do colapso da estrutura piroexpandida a altas
temperaturas, até a fuséo total.

A Tabela 4.8 faz um sumario dos valores das temperaturas caracteristicas de mudanca
de forma e fase do Vikaflex®, comparando-as com 0s mesmos pontos caracteristicos de

outros materiais geologicos e ceramicos.

Tabela 4.8. — Temperaturas caracteristicas de transformacdo de materiais
selecionados da literatura, e temperaturas medidas para o Vikaflex®
Sendo:[A] RANGEL (2015), [B] AUMOND (1996), [C] ARANCIBIA (2013)

Temperatura dos pontos caracteristicos (° C)
Fonolito . . .
) Vidro Vidro Vidro

Pontos Vikaflex® Chgg:lda ?Jﬁg:;? alcalino | alcalino | alcalino

- o VM-1 VM-2 | VM-3
caracteristicos Indios
Ponto de 1200 1180 1400 | 1031 | 1160 | 1222
amolecimento
Ponto de esfera 1250 1240 1490 1174 1330 1235
Ponto de 1285 1280 1560 | 1179 | 1400 | 1425
semiesfera
E)‘iglto defusdo | 5 1340 1620 | 1300 | 1433 | 1500
Referéncia [A] [B] [B] [C] [C] [C]
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Através da tabela pode-se observar que a temperatura dos pontos caracteristicos de
diferentes materiais utilizados na fabricagdo de produtos ceramicos varia
significativamente de acordo com sua composi¢do. Com efeito, sabe-se existir grande
diversidade de comportamento térmico conforme a composicdo e as condicBes de
producdo destes materiais, tais como distribuicdo de tamanho de particula das matérias-
primas, método de conformacdo e tratamento térmico utilizado. Como pode ser
observado, o Vikaflex® apresenta propriedades particulares, diversas dos demais
materiais aos quais foi comparado (CALLISTER, 1991, BAGATINI et al., 2007).
Pode-se observar que os vidros alcalinos possuem baixa temperatura de amolecimento,
conforme requerido para um método de conformagdo de baixo custo. O fonolito e o
granito foram testados como fundentes locais para a industria ceramica, tendo o fonolito
sido o escolhido como o mais adequado para este uso em razdo de sua baixa
temperatura de amolecimento. A Tabela 4.8 mostra que o Vikaflex® e o fundente
ceramico fonolito da Chapada dos Indios apresentam temperaturas caracteristicas
similares e que estas temperaturas ndo estdo distantes das médias das temperaturas
caracteristicas dos trés vidros alcalinos. O Vikaflex® apresentou grande estabilidade
térmica, resistindo a altas temperaturas, sugerindo seu uso potencial em espacos
habitaveis e em situacfes que requeiram resisténcia a altas temperaturas. Além disto, o
material mostrou que requer temperaturas de processamento compativeis com os de
outras ceramicas tradicionais, mantendo os custos de producdo em nivel competitivo.
(AUMOND, SCHEIBE, 1996, ARANCIBIA et al., 2013).

Gesso acartonado

O gesso acartonado, material j& com vasta utilizacdo em espacos habitaveis,
especialmente em imdveis comerciais, também foi submetido a microscopia de
aquecimento com a finalidade de comparar o desempenho dos dois materiais quando
submetidos a acdo de altas temperaturas. A Figura 3.10 mostra como foi conformada a
amostra de gesso acartonado para as analises térmicas, de forma que a mesma fosse
formada por uma parcela proporcional de gesso e cobertura de papel. A amostra
utilizada para MA foi conformada desta mesma forma, mas com o papel no topo da

amostra, mantendo sua adesdo original. E este papel que pode ser visto nas imagens, na
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parte superior da amostra, se deformando e encolhendo j& durante as variacdes de
temperatura iniciais deste ensaio.

A Figura 4.21 mostra paralelamente as sequéncias de aquecimento do Vikaflex® e do
gesso acartonado. Os pontos caracteristicos do Vikaflex® foram anteriormente
identificados na Figura 4.20 por algumas das imagens que também fazem parte desta
série. Cada imagem apresenta a temperatura na cdmara do forno no momento em que
foi obtida, na faixa escura inferior, mas a fotografia registrada a temperatura ambiente
mostra 000, pelo fato de ter sido usado um termopar de alta temperatura, que s6 inicia a
leitura a partir dos 400° C.

Nesta sequéncia pode ser visto que originalmente as amostras possuiam dimensdes
semelhantes (Figura 4.21 - V1 e G1), mas aos 450° C (Figura 4.21 - V2 e G2), enquanto
o Vikaflex® mostra a mesma aparéncia que & temperatura ambiente, 0 gesso ja apresenta
encolhimento e deformacdo, além de grande transformacéo da parcela de papel. O gesso
contraiu-se pela desidratacdo do sulfato de calcio dihidratado (CaS0,.2H,0), que
constitui sua majoritaria composicdo, e queima de alguns organicos, possivelmente
aditivos, enquanto o papel sofreu com a queima de material organico, o que sera visto
mais detalhadamente no item 4.3.

Até 0s 1050° C o Vikaflex® mantém sua forma, embora sofrendo reduzidas alteracdes
dilatométricas; entretanto, a esta temperatura 0 gesso ja mostra uma reducéo de volume
proxima de 30% (Figura 4.21 - V4 e G4). De fato, aos 1000° C o gesso ja havia perdido
cerca de 20% de seu volume.

Aos 1150° C ja ha uma visivel expansdo do Vikaflex®, enquanto o gesso mantém
aproximadamente o encolhimento anterior. A partir desta temperatura o Vikaflex®
apresenta a piroexpansao caracteristica do xisto retortado original, expandindo-se
desordenadamente, como sera melhor descrito no item 4.3.2, a seguir. Sinal de que o
material, embora previamente sinterizado, permanece suscetivel a decomposicdes de
alguns de seus componentes com consequente geracdo de gases, e deforma-se em
virtude da plasticidade crescente, promovida pela maior formacdo de fase liquida com o
aumento de temperatura. Paralelamente o gesso apresenta crescente contragao.
Atingindo a temperatura de 1350° C o Vikaflex® se encontra quase totalmente fundido e
0 gesso quase completamente decomposto. Apenas quinze graus acima as amostras
apresentam fusdo adiantada do Vikaflex®, que se completara aos 1400° C, e total

decomposicao do gesso (Figura 4.23 - V11 e G11).
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Vikaflex® GessoAcart.

Figura 4.21 — Sequéncia de imagens de microscopia de aquecimento acompanhando a evolugéo
da amostra T5 do Vikaflex® paralelamente & evolugdo de uma amostra de gesso acartonado ao

longo de um tratamento térmico até 1050° C.
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Figura 4.22 — Sequéncia de imagens de microscopia de aquecimento acompanhando a evolugéo

da amostra T5 do Vikaflex® paralelamente & evolugdo de uma amostra de gesso acartonado ao

longo de um tratamento térmico, de 1151 até 1285° C.
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Figura 4.23 — Sequéncia de imagens de microscopia de aquecimento acompanhando a evolugéo
da amostra T5 do Vikaflex® paralelamente & evolucdo de uma amostra de gesso acartonado ao

longo de um tratamento térmico, de 1350 a 1365° C.

A Figura 4.24 permite a visdo das amostras de Vikaflex® e de gesso acartonado ao fim

do ensaio, quando retiradas do forno apos o esfriamento.
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Figura 4.24 — Amostras ap6s o0 ensaio de MA sobre a lamina de platina que protege o suporte

(A — Vikaflex e B — gesso acartonado). A amostra de gesso provocou a aderéncia da platina ao
suporte ceramico. Na imagem C pode ser visto lateralmente o suporte com marcas de

escorrimento sob a platina a ele aderida.

O Vikaflex®, depois de ter sido submetido a 1400° C, e ter sido resfriado de forma lenta
no microscépio de aquecimento, transformou-se em uma vitro ceramica, por ter
ocorrido cristalizacdo no resfriamento, gerando opacidade dentro da matriz vitrea,
espalhada sobre a platina que protege o suporte ceramico da amostra, em decorréncia de
sua fusdo (Figura 4.24 A). Sédo visiveis algumas bolhas de gas ainda presas no interior
do vidro, bem como a coloragédo ferruginosa decorrente da presenca de Fe,O3; na fase
cristalina formada.

O gesso submetido a tratamento térmico até 1365° C apresentou apenas alguns
pequenos aglomerados de residuos em uma mancha arredondada na platina, a qual se
encontrava aderida ao porta-amostras ceramico (Figura 4.24 B). A vista lateral do
suporte cerdmico (Figura 4.24 C) mostra uma mancha de escorrimento de coloragéo
esverdeada, possivelmente resultante de material vitreo formado pela fusdo de 6xidos
resultantes das decomposicGes térmicas dos componentes minerais presentes no gesso
acartonado hidréfugo; o escorrimento deste residuo deve ter sido igualmente

responsavel pela adesdo entre a platina e o suporte.
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A estabilidade térmica do Vikaflex® frente a variacbes de temperatura até 1050° C
indica seu uso como material de fechamento de compartimentos habitaveis, mas mais
que isto, indica-o como material resistente ao fogo.

O gesso perde parte de seu volume antes mesmo dos 450° C, sendo que a temperatura
de 1000° C ja havia se reduzido em cerca de 20%, e aos 1050° C ja mostrava uma
reducdo de cerca de 30%. O uso de aditivos proporciona melhora em sua estabilidade
térmica. Supostamente estes aditivos se fundem de forma imperceptivel durante o
ensaio e aparecem como manchas de escorrimento esverdeadas nas faces laterais do

porta-amostras apos o esfriamento.
4.3.2 — ANALISES DILATOMETRICAS

Dilatometria por microscopia de aquecimento

Na analise dilatométrica realizada a partir de imagens obtidas por microscopia de
aquecimento foi medida a area de sombra das amostras até 1200° C, entretanto foram
utilizados apenas os valores obtidos a temperaturas inferiores a 1050° C para
determinacéo do coeficiente de expansao térmica, pois acima desta temperatura iniciam-
se variagdes de massa observadas por analise térmica. De fato, até a temperatura de
1050° C observa-se que foi mantido o formato das areas medidas, com variacOes
similares em todas as dimensdes, como mostrado na Figura 4.20 A, B e C. Isto indica
que até esta temperatura o material se comporta da maneira isotropica. Acima dos 1050°
C, que é denominada temperatura de deformacdo (EXPERT SOLUTIONS, 2014a e
2014b) pelo fato de que o formato do espécime ndo é mais 0 mesmo, as superficies
externas, mais expostas a temperatura do forno, comecam a tornar-se amolecidas,
devido a formacédo de fase liquida sobre elas, e iniciam-se transformacdes anisotropicas
das pecas.

A Figura 4.25 apresenta os resultados da medicdo da area das amostras T5, T6 e T9. A
diferenca entre as areas originais das amostras explica, a0 menos em parte, a diferenca
encontrada entre as trés curvas. A medicdo foi interrompida a 1200° C devido a
expansdo abrupta e deformacdo da amostra, que ocorreram acima de aproximadamente
1150° C. A esta temperatura, a propor¢do de fase liquida aumenta e a viscosidade da

camada vitrea que recobre a amostra diminui.
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Figura 4.25 — Area medida da secdo reta de trés amostras de Vikaflex® em funcdo da
temperatura entre 400 e 1200° C, mostrando o limite superior de 1050° C para o calculo do

coeficiente de expansao térmica.

Conforme a temperatura e a proporcdo de fase liquida sobem e a viscosidade da fase
vitrea se reduz, aumenta a expansdo da amostra, promovida pelo crescimento da pressdo
dos gases que se formam e se dilatam. Neste quadro torna-se mais facil o escape dos
gases para 0 ambiente externo, vencendo a resisténcia da pelicula de vidro viscoso da
superficie, e desta forma provocando um subito encolhimento da amostra. Este efeito
aparece intermitentemente entre 1150 e 1250° C, provocando flutuacdes na area medida
em temperaturas superiores as utilizadas em sua queima original de sinterizacdo. Trata-
se, portanto, de um material que mantem elementos ainda passiveis de sofrer
transformacdes termoquimicas. Esta é a razdo para a perda de massa e para 0
comportamento irregular das curvas das amostras apds os 1050° C, e explica a
interrupcao do crescimento da média da area da secdo transversal das amostras T5, T6 e
T9 a partir de 1150° C, como pode ser visto na Figura 4.26. Este grafico apresenta a
média dos valores que formam as curvas da Figura 4.25, permitindo uma melhor

visualizacdo do comportamento genérico do Vikaflex® durante o aquecimento.
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Figura 4.26 — Média da 4rea medida da secdo reta de trés amostras (T5, T6 e T9) de Vikaflex®
em fung&o da temperatura entre 400 e 1200° C, mostrando as faixas de temperatura em que

ocorre expansdo ou contracdo do material.

A Figura 4.26 mostra a existéncia uma faixa de dilatacdo nas temperaturas de até 900°
C, apds a qual se inicia uma faixa de contracdo moderada, que se estende até 1050° C.
Esta contracdo é caracteristica da sinterizacdo dos materiais ceramicos, sendo a
expressdo macroscopica da coalescéncia das particulas do precursor solido. Neste
material a sinterizacdo, com simultéanea reducdo de poros, ocorre entre 900 e 1175° C,
como pode ser visto no item 4.3.3. Acima desta temperatura ocorre intensa expansdo do
material, o que é evidente pelo aumento significativo da area visivel das amostras
(imagens D, E e F da Figura 4.20).

O coeficiente de expansdo térmica € tradicionalmente avaliado a partir de valores de
expansdo linear, portanto as medidas de area, como foi descrito no item 3.2.3, foram
transformadas em valores de lado do quadrado de area equivalente (L). A curva com 0s
valores de AL/L, em funcdo da temperatura calculados para a amostra T9 pode ser vista

na Figura 4.27.
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Figura 4.27 — Coeficiente de dilatagdo oy, (AL/L,) em fungdo da temperatura para a amostra T9
de Vikaflex® da temperatura ambiente até 1200° C. O grafico apresenta também as linhas de

tendéncia para as faixas A (14 a 1050° C) e B (1050° C até 1200° C), com suas respectivas

funcgbes e fator de correlacéo.

Como pode ser visto na Figura 4.27, a diferenca de comportamento do material antes e
apos os 1.050° C é de tal monta que a curva pode ser dividida em duas se¢des distintas,
regidas por funcdes diversas. Nesta figura sdo apresentadas também as linhas de
tendéncia para as faixas de 14 a 1050° C e de 1050 até 1200° C, com suas respectivas

funcoes e coeficientes de correlacéo.

Como tal, o coeficiente de expansdo linear em um ponto (o) do Vikaflex®, em cada uma
destas faixas de temperatura, pode ser descrito pelo polindmio que rege sua respectiva
secdo de curva, isto €:

a, = —4E — 23T + 2E — 05 (E-27)

sendo a4 0 coeficiente de expansdo térmico de T9 de 14 a 400° C;
a, = 5E—07T% — 0,0004T + 0,0491 (E-28)

sendo oy 0 coeficiente de expansdo térmico de T9 de 400 a 1050° C;
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e sendo T = temperatura em ° C.

A faixa inicial, entre 14 ¢ 400° C, apresenta a3 Com comportamento semelhante a uma
reta, estando ela quase paralela ao eixo das abcissas. A segunda faixa de temperatura,
entre 400 e 1050° C, apresenta a, numa curva aberta, com crescimento acentuado.

A retracdo apresentada na secao inicial da curva de a, é em parte decorrente da geracao
de fase liquida e em parte caracteristica da sinterizacéo.

Acima da temperatura de 900° C, a quantidade de fase liquida formada aumenta
significativamente, criando uma camada viscosa que bloqueia a liberacdo dos gases
formados por decomposicdo a temperaturas mais elevadas. Esta pelicula, pela sua
natureza flexivel, permite que a amostra se deforme sob a pressdo interna dos gases.
Estas condigdes concorrem para que se desenvolva uma piroexpansdo intensa e
desordenada da estrutura a partir dos 1050° C, o que causa 0 aparecimento de valores de
expansdo térmica bem mais elevados que os anteriores.

Depois do ponto de semiesfera, a 1.285° C, com o forno atingindo temperaturas ainda
mais elevadas, a quantidade de fase liquida aumenta ainda mais, com diminuicdo de sua
viscosidade, 0 que permite ndo sO a expansao dos poros onde 0s gases se encontram,
mas também, e principalmente, o escape dos gases através da camada amorfa viscosa
superficial. Desta forma passam a ocorrer bruscas reducfes de volume em decorréncia
do escape de bolhas de gés, causando o consequente colapso da estrutura entre 1.315 e
1.345° C, como pode ser visto para a amostra T5 na Figura 4.28, e como sera melhor
exposto no item 4.3.3. Finalmente ¢ alcancada a completa fuséo, a 1.400° C.

Apesar de cada amostra apresentar comportamento ligeiramente diverso, esta sequéncia
ocorre repetidamente, com tipos de transformacdes morfoldgicas similares ocorrendo
aproximadamente nas mesmas faixas de temperatura. Assim, as varia¢es decorrem da
diferenca de massa inicial das amostras ensaiadas, estando, eventualmente, ainda
associadas a variabilidade de um material produzido em escala laboratorial.

A Figura 4.28 mostra algumas imagens da faixa de temperatura em que ocorre a
desestruturacdo da amostra T5, com seu colapso decorrente do amolecimento do

material e perda dos gases que auxiliavam sua estruturacéo.
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Figura 4.28 — Imagens de microscopia de aguecimento da amostra T5, acompanhando a etapa

de colapso da pega, logo antes da fusdo total.

Dilatometria por Dilatometro

Os dilatbmetros possuem uma limitacdo de temperatura maxima de seguranca para oS
ensaios, pois para protegé-los de possiveis danos, 0s testes sdo interrompidos em
temperaturas anteriores a geracdo de fase liquida suficiente para provocar o
amolecimento da amostra, 0 que poderia provocar sua adesdo a haste ou ao suporte.
Além disto, como a haste pressiona a amostra, esta poderia sofrer deformacoes,
comprometendo os resultados assim obtidos. Por este motivo, nos ensaios efetuados
com dilatbmetro, o aquecimento ao qual a amostra de Vikaflex® foi submetida
encerrou-se aos 950° C. O esfriamento controlado do equipamento permitiu o
acompanhamento dilatométrico da amostra até o retorno a temperatura ambiente.

Foram efetuadas duas corridas seguidas com aquecimento e resfriamento controlados de
uma mesma amostra. As analises dimensionais efetuadas por dilatdmetro geram dados
de variacdo relativos ao tamanho inicial da amostra. Os resultados de duas corridas
realizadas sucessivamente com a mesma amostra ap6s resfriamento podem ser vistos
nas Figuras 4.29 e 4.30.
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Figura 4.29 — Curva de expansdo térmica linear em relacdo a dimensdo inicial L, para 0s
valores obtidos por dilatbmetro durante a primeira corrida da amostra. Linhas de tendéncia com

fator de correlacdo para o aquecimento e para o esfriamento.

As Figuras 4.29 e 4.30 apresentam curvas diferentes para a primeira e a segunda
corridas. Isto significa que o Vikaflex® ainda sofreu transformacées fisico-quimicas
com efeito irreversivel ao longo da primeira corrida.

As curvas de aquecimento apresentam valores com variagdo crescente entre as amostras
até 500° C, estabilizando numa diferenca constante entre os valores de dilatacdo obtidos
em cada corrida entre esta temperatura e 854° C.

A primeira corrida (Figura 4.29) apresenta dilatacdo até os 869° C, quando se inicia a
contracdo tipica da sinterizacdo, a qual se estende até a mesma temperatura no
esfriamento. Observe-se que no dilatbmetro convencional ha uma tensdo que mantem a
amostra comprimida durante o experimento. Essa compressdo contribui com uma forca
complementar contraria ao sentido de expansao natural da amostra, o que faz com que a
retracdo resultante observada se inicie em temperaturas menores do que em condi¢cdes
sem tensdo de compressao, que é o caso das condi¢cdes de aquecimento no microscopio
de aquecimento. Por este motivo, observa-se o inicio do fenémeno de retracdo a

aproximadamente 30° C abaixo do observado em microscopio de aquecimento.
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Esta corrida mostra também uma intensa contracdo da amostra durante todo o
esfriamento, sendo que, quando a temperatura esfria abaixo dos 889° C, a peca comeca
a encolher progressivamente para valores inferiores ao seu comprimento original.

A segunda corrida (Figura 4.30) apresenta um material mais estavel, com menor
variacao entre os valores obtidos no aquecimento e no esfriamento.

Nesta corrida € possivel verificar que ocorre expansdo térmica até os 884° C; a partir
desta temperatura se inicia a contracdo referente a sinterizacdo do material. Durante a
totalidade do esfriamento ocorre contragdo, entretanto os valores sao mais préximos aos
do aquecimento. A partir dos 414° C, durante a contracdo do esfriamento, a amostra

comeca a assumir valores inferiores aos do inicio deste ensaio.
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Figura 4.30 — Curva de expansdo térmica linear em relagdo a dimens&o inicial L, para os
valores obtidos por dilatbmetro durante a segunda corrida da amostra. Linhas de tendéncia com

fator de correlacéo para o aquecimento e para o esfriamento.

As diferencas existentes entre as corridas podem ser mais bem visualizadas na Figura
4.31, que apresenta as duas curvas sobrepostas. Através da superposicdo das curvas €
possivel ver que a rampa de dilatacdo do segundo aquecimento apresenta valores mais
baixos de expansao térmica no aquecimento que a do primeiro aguecimento. Da mesma

forma, é visivel a grande diferenca de comportamento entre as duas curvas de
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resfriamento. O esfriamento da primeira corrida mostra uma contracdo mais intensa que
a referente a segunda corrida. Os valores mais baixos de contragdo referentes a segunda
corrida sdo decorrentes de processos irreversiveis ocorridos na primeira corrida. A
observacéo deste comportamento remete a queima de formacao das pecas de Vikaflex®,
quando as curvas de aquecimento e resfriamento devem ter atingido valores mais
extremos, ja que a maior parcela dos processos irreversiveis ocorreu na matéria prima
que compunha a peca verde. O que vemos nos resultados de dilatometria sdo reacoes
que atingem a percentagem do material que ndo chegou a se decompor ou se
transformar na sinterizagdo do Vikaflex®, paralelamente as alteracbes reversiveis

operadas pelo calor.
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Figura 4.31 — Expansdo térmica linear em relacéo a dimensdo inicial L, para os valores obtidos

por dilatbmetro durante as duas corridas da amostra, efetuadas uma em sequéncia a outra.

Na Figura 4.32 podem ser vistas as curvas de coeficiente de expansdo térmica linear oanm
(AL/Lg) da amostra T9 e da amostra ensaiada por dilatbmetro, até a temperatura de 950°

C, temperatura maxima do dilatdmetro.
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Figura 4.32 — Curvas do coeficiente de expansado térmica a., (AL/Lo) em funcdo da temperatura

(T) a cada 50° C da amostra T9 e da primeira corrida do dilatémetro.

Foram utilizados dados obtidos nas mesmas temperaturas através de dilatdbmetro e
através de MA, e estes dados foram tratados pelo mesmo método. Como descrito no
item 3.2.3, foi calculado o logaritmo neperiano da variacdo da dimenséo linear e, para
efeitos comparativos, foram plotadas as curvas com os valores referentes aos dados
obtidos por dilatdmetro e aos dados obtidos para a amostra T9 por MA, as quais podem
ser vistas na Figura 4.33.

Através do grafico é possivel observar que ambas as curvas apresentaram uma Se¢ao
inicial com comportamento semelhante ao de uma reta (até 400° C) e a outra secdo em
curva irregular (entre 400 e 950° C). Para estas duas secdes foram determinadas as
respectivas linhas de tendéncia, e as funcdes que as descrevem dentro de sua faixa de
temperatura.

A comparacdo entre os valores de In(L) obtidos por dilatdmetro e por MA foram
efetuados com a amostra T9,ja que esta amostra T9 foi a Unica avaliada por MA a partir
da temperatura ambiente.

Através destes graficos pode ser observada uma possivel influéncia da haste de
mensuracdo do dilatbmetro na amostra, ja que o comportamento das amostras medidas

através de imagens apresenta maiores variagdes dimensionais do que o apresentado
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pelos dados fornecidos por dilatdbmetro. Aparentemente, além da variacdo de estrutura
das pecas, a pressdo da haste influencia a expansdo natural deste material, causando
alguma variagéo de resultado.

Pode ser visto que até 400° C as duas curvas apresentam comportamento proximo a
uma reta. A partir desta temperatura inicia-se uma maior diferenciagéo das curvas. Cabe
lembrar que, como pode ser visto nas curvas de variacdo de temperatura do Vikaflex®
no item 4.3.3, sobre analises térmicas, o valor de ¢, muda sensivelmente a partir dos
400° C, temperatura a partir da qual muda igualmente o comportamento dilatométrico
de T9 e do dilatdmetro,

As curvas com os valores de In(L) versus T obtidas por dilatdmetro e por MA foram
segmentadas em duas secOes, até 400° e de 400 a 950° C na Figura 4.33. Foram

determinadas as linhas de tendéncia e as funcbes que regem cada uma destas faixas de

temperatura.
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Figura 4.33 — Curva do logaritmo neperiano (In) da dimens&o linear (L) em fungéo da
temperatura (T) da primeira corrida do dilatdmetro e de T9 (MA), com linhas de tendéncia e

funcdes calculadas para duas faixas de temperatura: até 400° C e de 400 a 950° C.

O coeficiente de expansdo térmica linear num ponto foi calculado pela derivacdo destas

fungdes, representativas das duas faixas de temperatura, referentes a curva de In(L) em

119



fungdo da temperatura, conforme a equagéo E-16 (item 3.2.3). As curvas com os valores
de coeficiente de expansdo térmica num ponto (o) referentes as faixas de temperatura do

grafico acima podem ser vistas na Figura 4.34, ambas apresentando valores reduzidos.
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Figura 4.34 — Coeficiente de expansdo térmica linear num ponto (o) em fungdo da temperatura
para as amostras T9 e para a amostra de Vikaflex® submetida & primeira corrida de dilatdmetro
em duas faixas de temperatura, até 400° C e de 400 a 950° C.

As curvas obtidas por dilatbmetro e por MA na faixa até 400° C foram plotadas juntas e
podem ser vistas na Figura 4.35. E possivel observar que até 400° C ambos 0s
coeficientes de expansdo térmica podem ser traduzidos como uma reta paralela ao eixo
das abcissas, ambas com valores reduzidos. Este comportamento atesta a estabilidade
térmica do material na faixa de temperatura mais importante para sua utilizacdo em
espacos habitaveis.

E possivel observar que a amostra T9 apresenta expansdo térmica superior & amostra
ensaiada em dilatbmetro, eventualmente em decorréncia de sua maior liberdade de

expansdo em ensaios de MA.
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Figura 4.35 — Coeficiente de expansio térmica linear num ponto (o) em fungéo da temperatura,
até 400° C, para a amostra de Vikaflex® submetida & primeira corrida de dilatometro e para a

amostra T9, submetida a MA.
4.3.3 — ANALISES TERMICAS

Vikaflex®

Os resultados dos ensaios anteriores permitiram a compreensdo do efeito do aumento da
proporcdo de fase vitrea e de fase liquida no comportamento térmico da amostra,
tornando mais acessivel a interpretacdo dos dados obtidos por analise térmica para o
Vikaflex®. No intuito de promover uma melhor compreensdo do comportamento desta
fase amorfa, apds a amostra de Vikaflex® ter sido transformada em liquido por sua
completa fusdo durante a analise térmica, ela foi esfriada até a temperatura ambiente no
proprio cadinho, resultando em um vidro, o qual foi imediatamente submetido a uma
nova analise térmica, igualmente em ar, até 1400° C. A Figura 4.36 apresenta imagens
de uma amostra pronta para ser enfornada para ensaio (A) e do cadinho com o material
ja transformado em vidro por ensaio de AT (B). E possivel observar que, embora as
amostras tenham sido posicionadas de forma centralizada, o material espalhou-se no

cadinho ao longo do tratamento térmico.
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Figura 4.36 — Cadinhos em seu suporte com amostra de Vikaflex®, prontos para inser¢io no

forno do equipamento de analise térmica (A). Cadinho com vidro formado a partir do mesmo

material (B).

As curvas de TG, DTG e DSC do Vikaflex® bem como do vidro obtido a partir dele sdo

apresentadas na Figura 4.37.

e Analises termogravimétricas (TG e DTG)

A curva de TG apresenta, em primeiro lugar, uma perda de massa muito reduzida
(0,24% em peso) entre 250 e 450° C, como resultado da liberacdo de gases originados
por material decomponivel previamente preso em seus poros. Esta perda de massa
corresponde a um pequeno pico de DTG, com éapice a 375° C. Na mesma faixa de
temperatura, a curva termogravimétrica da amostra de vidro mostra um pequeno ganho
de massa, possivelmente devido a oxidacdo de parte do ferro presente no material
(possivelmente Fe?* — Fe®").

Acima de 400° C a curva de TG do vidro do Vikaflex® torna-se estavel. Aos 750° C a
curva de TG do Vikaflex® apresenta uma massa remanescente de 99,55%, isto &, revela
que houve perda ao fogo da ordem de 0,45%. A curva de TG do Vikaflex® mantem
reduzida variacdo até 1050° C, quando mostra uma pequena perda de massa causada
pela decomposicdo de alguns dos seus constituintes. Esta decomposicdo gera gases que
sdo liberados na atmosfera do forno, tanto pela abertura de poros periféricos como pela
chegada de bolhas a superficie. Este processo decorre do aumento da temperatura com

consequente aumento da proporcdo de fase liquida e reducgdo da viscosidade, e causa a
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desestabilizacdo dos poros, provocando o colapso da peca até sua fusdo, como discutido
anteriormente.

E possivel que um dos componentes em decomposicio seja o sulfato de calcio,
anteriormente identificado na analise de XRF do Vikaflex®. Com efeito, MARCHAL
(1926),em seu estudo sobre a decomposicdo do CaSO, a elevadas temperaturas, relatou
que a presenca de Fe,03 CaSO, promove a decomposi¢éo pela seguinte reagéo:

CaS0,+Fe,0; — Fe,05.Ca0+S0,+1/2 O,

O didxido de enxofre e o diéxido de oxigénio sdo, provavelmente, alguns dos gases que
promovem a piroexpansdo do Vikaflex®, ja que, em ambiente ndo condicionado,
apresentam pressdo total de vapor de 0,025 e 0,049 atm a 1040 e 1097° C,
respectivamente. Além disso, a ferrita de calcio (Fe,Os.CaO), formada pela reacéo
acima descrita, funde a 1250° C (SOUSA et al., 1994). Assim, dado o elevado teor de
Fe,O3; do material, esta reacdo possivelmente causa a antecipacdo da fusdo parcial do
Vikaflex® para temperaturas menos elevadas, resultando no alcance do ponto de
amolecimento a 1.200° C.

A 1280° C, a curva TG Vikaflex® mostra uma inflexdo, continuando a apresentar perda
de massa, mas agora a uma taxa mais elevada, como mostrado pelo respectivo pico de
DTG (Figura 4.37). Isto confirma a libertacdo dos gases gerados por decomposicao
através da superficie vitrea externa menos viscosa. As variacdes visiveis nas curvas de
TG e de DTG na faixa de temperatura acima de 1200° C sdo decorrentes do escape
irregular destes gases, como comentado anteriormente. As duas amostras ainda perdem
massa no final das respectivas curvas de TG, mostrando que as decomposicBes ainda
ndo foram totalmente concluidas a 1380° C. Isto ocorre mesmo no caso do vidro,
sugerindo a presenca de bolhas na massa do vidro, as quais ficam evidentes na Figura

4.20 A, eventualmente chegando a superficie e sendo liberadas.
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Figura. 4.37 — TG, DTG e DSC de Vikaflex® na forma de cubo de 2,5x2,5x2,5 mm e do vidro

obtido por sua fuséo.

e Analises térmicas diferenciais

As curvas de DSC, tanto do Vikaflex® quanto do vidro do Vikaflex apresentam um
largo pico exotérmico entre 60 e 400° C. Na curva do vidro, como fica visivel através
da analise de sua curva de TG, este efeito exotérmico é causado pela oxidacao de ferro.
O mesmo tipo de oxidacdo ocorre no Vikaflex®, entretanto, como simultaneamente
ocorre uma perda de massa, possivelmente endotérmica, apenas um leve efeito
exotérmico pode ser identificado.

A temperatura de transicao vitrea tipica dos esmaltes e vidros comerciais se encontra
entre 430 e 540° C (BEVERIDGE et al., 2004, SOARES et al., 1998). Como este
material possui uma parcela de fase amorfa e grande proporcdo de 6xido de ferro, a
partir dos 400° C a curva de DSC do Vikaflex ja mostra um pico endotérmico que se
prolonga em uma curva suave durante seu amolecimento até os 1175° C. Esta curva
possui uma inflexdo aos 900° C, temperatura em que comeca a ocorrer grande aumento
da fase liquida, propiciando a sinterizacdo do material através da coalescéncia de

particulas e consequente retracdo da amostra (SOUSA et al., 1994).
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A partir de 1175° C inicia-se a etapa de fusdo, identificavel por um pico intenso até os
1280° C, quando a necessidade de calor para a fusdo do material vai se reduzindo. A
esta temperatura a maior parte do material ja se encontra desestruturado, propiciando o
escape dos gases de decomposi¢do térmica de forma incidental, conforme vao, ou néo,
sendo liberadas as bolhas de gas. Esta temperatura marca igualmente uma acentuacao da
perda de massa, melhor identificada na curva de TG.

Assim como ocorre na curva de DSC do Vikaflex®, o pico de fusdo do vidro dele
derivado inicia-se aos 400° C. Este pico se prolonga numa curva endotérmica suave até
seu apice, aos 1200° C, ja que a fusdo de um composto, diferentemente de uma
substancia pura, ocorre paulatinamente, convivendo fase liquida e fase sélida em
propor¢des varidveis, de acordo com a temperatura. Esta curva apresenta igualmente
uma inflexdo aos 900° C, temperatura em que a proporcdo de fase liquida aumenta
intensamente, dificultando a propagacdo do calor e a transformacéo de fase. Apos 0s
1200° C a necessidade de calor para prosseguimento do processo de fusdo se reduz com
a grande proporgdo do material ja na fase liquida conduzindo a fuséo de alguma fase
cristalina remanescente.

Apbs o fim do pico de fusdo do Vikaflex® bem como do vidro dele derivado, pode ser
verificado que as curvas de DSC se estabilizam, mas em valores inferiores aos da linha
base, ja que os solidos possuem calor especifico mais baixo que 0 mesmo material na
forma liquida, devido a maior dificuldade de transmissdo de calor em meio liquido
(SOUSA et al., 1994).

Como pode ser verificado nas curvas de DSC, o calor especifico do vidro derivado do
Vikaflex® passa a apresentar valores mais elevados que o do Vikaflex® a partir dos 508°
C. Isto significa que a variacdo de calor especifico do Vikaflex® esta relacionada ao
aumento da percentagem de sua fase liquida, quando a mobilidade das moléculas
dificulta a transmiss&o de calor.

Os picos de fusdo do Vikaflex® e do vidro dele derivado possuem formatos distintos

porque possuem diferentes percentagens de fase vitrea (SOUSA, DIEHL et al., 1994).
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e Calor especifico (cp)

A curva de DSC da analise térmica do Vikaflex® evidencia uma acentuada variacdo de
C, do material a partir dos 600° C. Esta variagdo de c, induziu a comparagéo entre a
curva do material e as curvas do branco e do padrdo de safira, sendo estas curvas

colocadas em mesma base.

A Figura 4.35 apresenta exemplos de curvas de DSC do Vikaflex®, do disco padréo de
safira e do branco, com as suas respectivas variagdes de cp,, 0 que demonstra o
comportamento atipico do Vikaflex® quando comparado ao comportamento dos
cadinhos vazios e do disco padrdo de safira. Tanto nas temperaturas iniciais como nas
finais, em todos os casos, foram programados 10 minutos de isoterma, como é usual na
determinag&o de calor especifico.

Na Figura 4.38 é possivel observar que durante a isoterma final, a 1100° C, as curvas de
DSC do branco e do disco padrdo de safira retornam para valores inferiores de fluxo de
calor, ja que ndo ocorrem transformagdes nestes dois casos. Entretanto a curva de DSC
do Vikaflex® continua descendo, requerendo ainda mais calor, em razéo do processo de
fusdo em curso, como pode ser visto na Figura 4.37, que mostra aquecimento dindmico
apos os 1100° C.
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Figura. 4.38 — DSC do Vikaflex® em forma de peca irregular, do branco e do disco padrao de

Safira.

As curvas da Figura 4.39 mostram que o calor especifico do Vikaflex® apresenta
reduzida variagdo entre 0os 50 e os 400° C, sofrendo uma pequena reducéo inicial para,
em seguida, apresentar aumento de valores a partir de 275° C.

Entre os 400 e os 1075° C o valor de c, de todas as amostras do material aumenta
continua e intensamente. A diversidade de resultados pode ser atribuida a diferenca de
massa entre as amostras, mas, no presente caso, € mais provavel que se deva aos
diferentes formatos dos espécimes analisados, com morfologia bastante diversificada,

como detalhado em parte anterior deste documento.
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Figura 4.39 — Calor especifico (c,) em funcfo da temperatura até 1075° C do Vikaflex® em

diferentes formatos: placa fina irregular, cubo com 2 mm de lado e cubo com 3 mm de lado.

Calculando a média dos valores de c, do Vikaflex obtidos para diferentes formatos entre
0s 50 e 0s 1075° C o comportamento geral do material fica mais claro, como pode ser
visto na Figura 4.40. Através da curva da média do calor especifico das amostras em
formato de placa fina irregular, de cubo com 2 mm de lado e de cubo com 3 mm de lado
curva, e possivel a visualizagdo das fungdes que regem o comportamento geral do ¢,
deste material a cada intervalo de temperatura. As funcbes para cada um dos dois
trechos caracteristicos da curva, obtidas a partir das respectivas linhas de tendéncia,
possuem excelente coeficiente de correlacdo.

A partir deste gréafico é possivel observar que existe um aumento suave do valor médio
de ¢, a partir de 275° C na temperatura mais baixa do intervalo. No entanto, apos a
inflexdo da curva a 400° C, este aumento passa a ocorrer com grande intensidade, o que
pode ser explicado pelo inicio da formacdo de uma fase liquida, conforme anteriormente
discutido. E importante notar que esta ocorréncia nio afeta a sua boa estabilidade
dimensional até 1050° C, fato determinado pelas medidas efetuadas através de
microscopia de aquecimento, conforme ja discutido no item 4.3.1 e conforme
publicacdo anterior (RANGEL et al., 2015).
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Figura 4.40 - ¢, médio em funcéo da temperatura, calculado a partir das mensuracdes das
analises térmicas do Vikaflex® nos formatos de placa fina irregular, cubo com 2 mm de lado e
cubo com 3 mm de lado. O grafico apresenta ainda as linhas de tendéncia das faixas entre 50 e

400° C e de 400 até 1075° C.

Tendo em vista que a partir dos 500° C o ¢, do vidro do Vikaflex® apresenta valores
mais elevados que o ¢, do Vikaflex®, como foi visto no gréafico da Figura 4.37, é
possivel concluir que o aumento do ¢, do Vikaflex® sofre influéncia da ocorréncia de
aumento de fase liquida, isto é, da transformacdo do material em vidro liquido.

Este aumento crescente dos valores de calor especifico do Vikaflex®, especialmente em
altas temperaturas, sugere seu uso como material de protecdo a incéndios bem como

para isolamento térmico.

Gesso acartonado

As analises de TG do gesso acartonado hidréfugo e de seus componentes foram
efetuadas com massas que correspondem a proporcao dos constituintes de uma placa
original do compdsito comercial, como descrito no item 3.2.3, e auxiliaram na
caracterizacdo deste material.

Na Figura 4.41 é possivel observar a evolucdo das curvas termogravimétricas obtidas

para 0 gesso acartonado hidr6fugo, o gesso hidratado aditivado e o papel Kraft.
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A curva de TG do gesso apresenta uma pequena perda de massa inicial referente a perda
de &gua livre, a qual ocorre até 73° C. Esta mesma perda de &gua livre pode ser
observada na curva do gesso acartonado, e em idénticas proporgdes. A partir desta
temperatura ocorre uma perda de massa significativa, decorrente da desidratacdo do
sulfato de calcio dihidratado, a qual ocorre até a temperatura de 274° C, correspondendo
a 18,06% da massa. Esta intensa perda de massa pode ser igualmente identificada na
curva de TG do gesso acartonado. Em seguida é visivel uma pequena perda de massa,
esta relativa a aditivos presentes até a temperatura de 585° C, quando ocorre a
decomposicdo do carbonato de calcio presente até 800° C. Também estas duas perdas

de massa podem ser acompanhadas na curva termogravimétrica do gesso acartonado.
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Figura 4.41 - TG e DTG do gesso acartonado hidr6fugo, acompanhadas por TG e DTG do

gesso hidratado e do papel Kraft que 0 comp8em, em base & massa total.

A curva de TG do papel Kraft que recobre a superficie do gesso acartonado apresenta
inicialmente uma perda de agua livre que se estende até os 166° C, em seguida pode-se
identificar uma acentuada perda de massa até os 377° C, devido a queima de organicos
volateis; em sequéncia ha outra perda de massa por queima de organicos pesados, a qual

se estende até os 573° C.
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A diferenca observada entre as curvas do gesso e do gesso acartonado corresponde,
como esperado, ao comportamento do papel Kraft que recobre o gesso acartonado. Sdo
0s organicos, tanto volateis como pesados, que mantém a diferenca entre estas curvas
até a temperatura de 573° C, quando se igualam.

A Figura 4.42 apresenta curvas de TG, DTG e DSC com a anélise da composi¢do do
gesso que compde o miolo da placa de gesso acartonado hidrofugo isoladamente.
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Figura 4.42 — TG, DTG e DSC do gesso que forma o miolo da chapa de gesso acartonado

hidrofobico.

A curva de DSC do gesso que compde o miolo da chapa de gesso acartonado apresenta
inicialmente um pequeno pico endotérmico referente a saida da agua livre. Em seguida é
visivel um intenso pico endotérmico que corresponde a desidratacdo do sulfato de célcio
dihidratado. Préximo aos 400° C é visivel um pequeno pico exotérmico decorrente da
transformac&o de sulfato de calcio y em sulfato de calcio . A seguir pode ser observado
um discreto pico endotérmico correspondente a descarbonatacdo do carbonato de célcio.
A curva de TG do gesso efetuada isoladamente apresenta perdas de massa similares as
anteriormente determinadas. Uma suave perda inicial ocorre pela saida de agua livre.

Segue-se uma intensa perda de massa de 19,04%, devido a desidratacdo do sulfato de
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calcio dihidratado. Logo apds ocorre a liberacdo de gas carbbnico do carbonato de
calcio, provocando mais uma perda de massa, esta da ordem 1,072%.
Sabendo-se que:

1 - o sulfato de célcio dihidratado (CaSO,4.2H,0) desidrata-se transformando-se em
sulfato de calcio:

CaS04.2H,0 — CaS0O, + 2H,01

(40+32+64+36=172) — (40+32+64=136) + (36)

Portanto 172 g de sulfato de calcio dihidratado liberam 36 g de agua. Sendo que estes
36 g de &gua correspondem aos 19,04% que sao liberados, dentre o total. Ent&o:

172.19,04

= 90,97
36

Ou seja, isto significa que existe 90,97% de sulfato de célcio dihidratado
(CaS04.2H,0) no gesso.

e que:

2 - 0 carbonato de célcio (CaCO3) perde gas carbonico:
CaCO3; — CaO + CO,1
(40+12+48=100) — (40+16) + (12+32=44)
Portanto 100 g de carbonato de calcio liberam 44 g de gas carbonico, sendo que estes
44 g de gés carbonico correspondem aos 1,072% de massa que sdo liberados, dentre
o total. Entéo:

100. 1,072 — 244

44 ’

Conclui-se que existem 2,44% de carbonato de calcio (CaCOg3) no gesso.
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Isto significa que o gesso que compde o miolo da placa original comercial de gesso
acartonado hidrofugo, sem o papel Kraft, possui a composi¢do que pode ser vista na
Tabela 4.9.

Tabela 4.9 — Composicdo quimica do gesso que compde o miolo da placa de gesso
acartonado hidréfugo, obtida a partir de andlise térmica

Composicao H,0O CaS0,.2H,0 CaCOs Inertes
Quantldade 0,18 90,97 2,44 6,41
em massa (%)
Total
em massa (%) 93,59 6,41

4.3.4 — CONDUTIVIDADE TERMICA

A condutividade térmica foi medida em amostras com diferentes formatos, para
verificacdo de possiveis variacGes de desempenho do material.

Foram efetuadas cinco medidas de condutividade térmica no centro de uma amostra
integra de Vikaflex® de 5x5x1cm (Vikaflex® integro centro). Foram também efetuadas
trés medidas em cada uma das extremidades diagonais desta mesma amostra (Vikaflex®
integro extremidades), sendo que uma das extremidades ndo apresentou superficie
suficientemente regular para uma medicdo confiavel.

A amostra integra posicionada no equipamento, durante as medicGes, pode ser vista na
Figura 4.43, sendo que a imagem A mostra a peca centralizada sobre o sensor, enquanto
a imagem B mostra uma das extremidades diagonais posicionada sobre o sensor. Sobre
a amostra pode ser visto um peso de 500 g, que faz parte dos acessérios do
equipamento, e que é utilizado para garantir um contato efetivo entre a superficie da

peca e 0 Sensor.

133




Figura 4.43 — Amostra posicionada na unidade de aferi¢do do analisador de condutividade

térmica. A — Amostra centralizada. B — Amostra com extremidade diagonal sobre o sensor.

A condutividade térmica também foi medida, sempre com cinco repeticdes, em uma

amostra lixada no formato de paralelogramo de 2x2x1cm (Vikaflex® médio) e em outra

na forma de placa de 2x1,8x0,6cm (Vikaflex® placa).

Os resultados, na forma de média de cada grupo de ensaios e de média total, podem ser

vistos na Tabela 4.10. Os resultados completos podem ser vistos no Anexo 5.

Tabela 4.10 — Condutividade térmica média do Vikaflex® em formatos diversos e

sua meédia geral (coeficiente de variacéo entre parénteses)

. Vikaflex Vikaflex Vikaflex Vikaflex
Condutividade . . . g .
térmica integro integro lixado médio | lixado placa
(centro) | (extremidades) (2x2x1lcm) | (2x1,8x0,6cm)

k média W/mK 0,0956 0,0961 0,0762 0,1215
(%) (0,67) (9,0) (1,6) (1,5)
k média geral W/mK 0,0971
(%) (16,36)

Além das mensuracées em amostras de Vikaflex®, foram também efetuadas medidas de

condutividade térmica de uma amostra de gesso acartonado comercial, sendo cinco
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medidas na face cinza (uso interno) e cinco medidas na face verde (uso externo), para

fins comparativos. Os resultados, na forma de médias, podem ser vistos na Tabela 4.11.

Tabela 4.11 — Condutividade térmica média do gesso acartonado (coeficiente de

variacgao entre parénteses)

Condutividade térmica

Gesso acartonado

Gesso acartonado

k Face cinza Face verde
k média W/mK 0,2601 0,1823
(%) (0,55) (0,91)

A Tabela 4.12 apresenta os valores de condutividade térmica de diversos materiais,
promovendo uma visdo comparativa com os resultados obtidos para o Vikaflex® e para
0 gesso acartonado.

Como pode ser observado, a condutividade térmica do Vikaflex® se encontra numa
faixa isolada de valores reduzidos. Alguns itens apresentam condutividade térmica
inferior, e se constituem apenas de polimeros, o poliuretano rigido e o Isopor®. Outros
itens, em maior nimero na tabela, que incluem todos os fechamentos, apresentam
condutividade térmica superior, e consistem de uma grande variedade de materiais.
Neste aspecto o Vikaflex® demonstra caracteristicas superiores aos demais fechamentos

tradicionais disponiveis no mercado.
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Tabela 4.12 — Condutividade térmica de diversos materiais e do Vikaflex®
(CALLISTER, 1991, CHAVES, CUNHA, 2009, GIGLIO, T.G.F., 2005, PROTOLAB,
2015, SILVA, 2014)

Condutividade | Condutividade
Material térmica min. térmica max.

W/mK W/mK
1. Vikaflex® 0,076 0,096
2. Tijolo ceramico 0,60 0,70
3. Bloco de concreto - 1,48
4. Concreto, tipico 1,25 1,75
5. Concreto leve com pérolas de Isopor® (EPS) 0,12 0,90
6. Concreto celular 0,35 0,50
7. Gesso acartonado 0,18 0,26
8. Painéis de concreto reforcado (fibras) - 0,35
9. Painel Wall - 0,259
10. Chapas de madeira compensada - 0,17
11. Medium-Density Fiberboard (MDF) - 0,14
12. Madeira, tipico (longitudinal) 0,12 0,29
13. Madeira, tipico (transversal) 0,12 0,29
14. Vidro alcalino - 1,7
15. Policarbonato - 0,20
16. Poliestireno expandido (EPS) - Isopor® 0,034 0,036
17. Poliuretano rigido (PU) 0,025 0,035
18. Polyvinyl chloride (PVC) 0,15 0,21

4.4 — PROPRIEDADES MECANICAS

4.4.1 - RESISTENCIA A COMPRESSAO
Cada uma das amostras cilindricas foi composta por quatro pecas lixadas e aderidas
entre si através do amolecimento da superficie das pecas em uma queima a 1100° C,

conforme descrito no item 3.1. Os blocos assim formados foram posteriormente

cortados no formato cilindrico requerido pelo ensaio com o uso de serra copo.
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O modo de fratura das amostras submetidas a ensaio de compressdo uniaxial pode ser
verificado na Figura 4.44. Foram observadas fraturas cisalhantes nos fragmentos

resultantes dos ensaios.

Figura 4.44 — Amostras ap0s ensaios de resisténcia a compressao.

A Figura 4.45 mostra as curvas de tensdo em funcdo da deformacao calculadas a partir
dos valores de compressdo uniaxial obtidos para quatro amostras ensaiadas com
velocidade de carregamento de 0,1 mm/min. As curvas se encerram por ocasido da
ruptura total do corpo de prova. Os graficos completos podem ser vistos no Anexo 6.
Materiais ceramicos tradicionais ndo aceitam deformacdes elasticas, portanto seus
gréficos de forca em funcdo do deslocamento, bem como os gréaficos de tensdo em
funcdo da deformacéo, usualmente se constituem de uma rampa linear de carregamento
que se estende até a ruptura do corpo de prova. As deformacdes elasticas sdo
caracterizadas pela rampa inicial do gréafico da tensdo pela deformacdo, a qual se
encerra no ponto em que a tensdo provoca uma deformagdo permanente no corpo de
prova.

O Vikaflex® apresenta curvas irregulares, com estreita rampa elastica e ampla variagdo
nos valores de resisténcia ao longo de uma faixa de deformacgdo mais alongada que o

esperado para um produto ceramico.
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Conforme anteriormente discutido, o material possui variacbes de porosidade em
virtude de sua fabricacéo laboratorial. No caso dos corpos de prova para compressao as
variacbes foram acentuadas em razdo de sua conformagdo especifica, que inclui uma
nova queima, conforme detalhado no item 3.1. A observacdo do gréfico da tensdo
versus deformacdo confirma a diversidade de comportamento dos corpos de prova.
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Figura 4.45 — Curvas da tensdo em funcdo da deformacdo, calculadas a partir dos ensaios de

resisténcia a compressdo uniaxial até o valor de deformacéo de 0,04.

De acordo com o observado nos ensaios, 0 material possui caracteristicas frageis e
aparenta sofrer fissuras em sequéncia com o aumento do esfor¢o aplicado, sendo que
sua desintegracdo ¢ obstruida pelo desvio das forcas aplicadas a cada nova sequéncia de
poros encontrada no caminho da forca. A ruptura total, ou faléncia do material, ocorre
por coalescéncia de fissuras.

O modulo de elasticidade E. traduz a rigidez dos materiais na compresséo, e reflete a
taxa de variacdo da tensdo em funcdo da deformacdo. Os materiais ceramicos
tradicionais possuem altos valores de modulo de elasticidade. A curva da amostra CP3
foi selecionada como representativa em razdo de seu comportamento e valores
medianos em comparag¢do com as demais amostras. A curva da variacdo dos valores de
mddulo de elasticidade em funcdo da deformacdo desta amostra pode ser vista na Figura
4.46.
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Figura 4.46 — Variacdo do médulo de elasticidade na compressao E. , ou médulo de Young, em

funcdo da deformacdo para o corpo de prova CP3.

Como pode ser observado na Figura 4.46, a rigidez da amostra vai se reduzindo a
medida que o material sofre deformacGes decorrentes da for¢a de compressdo uniaxial
aplicada, até a ruptura completa.

A resisténcia maxima a compressdo, ou tensdo de ruptura 6, foi calculada a partir da
carga maxima aplicada em funcdo da area da secdo transversal inicial dos corpos de
prova. Os valores obtidos para modulo de elasticidade na compressdo E. para estes

corpos de prova se encontram na Tabela 4.13:
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Tabela 4.13 — Valores de tensdo méxima, de deformacéo axial na tensdo maxima e
de mddulo de Young obtidos para as amostras submetidas a ensaio de compressao
uniaxial com velocidade de carregamento de 0,1 mm/min (coeficiente de variagdo

entre parénteses)

Tensdo maxima Deformacéo na Médulo Young
(MPa) tensdo maxima (GPa)
Oc max €max E.
Meédia 3,97 0,011 28,137
(%) (11,63) (35,68) (17,73)

Os valores de coeficiente de variacdo para a deformacdo méaxima foram altos (35,7%),
apresentando-se mais baixos para tensdo maxima e para modulo de elasticidade (11,6 e
17,7%, respectivamente). A Tabela 8.5, no Anexo 7, mostra detalhadamente os valores
obtidos.

Para fins comparativos, a Tabela 4.14 expde os valores de modulo de elasticidade (mod.
de Young) de diversos materiais. Observando-se os valores expostos na Tabela 4.14
nota-se que o vidro alcalino (bem como os vidros em geral) apresenta altos valores de
modulo de elasticidade. Valores medianos sdo encontrados para o tijolo ceramico, o
concreto tipico, o Vikaflex® e os blocos de concreto, ficando os valores para o concreto
leve com EPS em patamar imediatamente abaixo. Os demais materiais listados formam

um grupo com reduzidos valores de mddulo de elasticidade.
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Tabela 4.14 — Valores de mddulo de elasticidade de diversos materiais tabelados,
incluindo os valores obtidos experimentalmente para o Vikaflex® (CALLISTER,
1991, CHAVES, CUNHA, 2009, MENDONCA, 2005, ABNT NBR 11752: 2007,
CONSTRUPOR, 2015, CAMBRIDGE, 2003, ELEOTERIO, 2000, IPT SP, 2003,
CATOIA, 2012, CRAMER, FRIDAY, et al., 2003, BARBOSA, 2004)

Médulo de Young (GPa)
Material — —
minimo maximo

1. Vikaflex® 24,5 36,7
2. Tijolo ceramico 10 50
3. Bloco de concreto 12,9 38,2
4. Concreto, tipico 25 38
5. Concreto leve com pérolas de Isopor® (EPS) 9,0 12,2
6. Concreto celular 1,4 2,9
7. Gesso acartonado 1,8 2,5
8. Painéis de concreto reforcado com fibras 6 7
9. Painel Wall 6 7
10. Chapas de madeira compensada 0,4 0,9
11. Medium-Density Fiberboard (MDF) 1,5 3,7
12. Madeira, tipico (longitudinal) 6 20
13. Madeira, tipico (transversal) 0,5 3
14. Vidro alcalino 68 72
15. Policarbonato 3,5 4,2
16. Poliestireno expandido (EPS) — Isopor® 3 3,4
17. Poliuretano rigido (PU) 0,2 34,5
18. Polyvinyl chloride (PVC) 0,4 0,6
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4.4.2 - RESISTENCIA A TRACAO NA FLEXAO

As amostras utilizadas foram cortadas de pecas de Vikaflex® medindo
aproximadamente 5x5x1 cm fornecidas pelo fabricante, conforme descrito no item 3.1.

Tenséo de tracéo na flexao

A partir dos valores de forca aplicada em funcdo do deslocamento de puncédo, obtidos
nos ensaios de flexdo em trés pontos, foi calculada a tensdo de tracdo na flexdo para as
nove amostras ensaiadas. As curvas geradas por estes valores podem ser vistas nas
Figuras 4.47, 4.48, e 4.49, plotadas em grupos de trés curvas por grafico para melhor
visualizacao.

Estes grupos foram selecionados por sua porosidade a partir de simples exame visual,
sendo as amostras AC (amostra compacta) as que apresentaram aspecto mais compacto,
as amostras Al (amostra intermediaria) as que apresentaram porosidade intermediaria e
as amostras AP (amostra porosa), aquelas que pareceram mais porosas, embora com

porosidade proxima as amostras Al.
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Figura 4.47 — Tens&o de tracdo na flexdo em funcéo da deformacgdo das amostras AC1, AC2 e
AC3.
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Figura 4.48 — Tensdo de tracdo na flexdo em fungéo da deformacédo das amostras All, Al2 e
Al3.
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Figura 4.49 — Tens&o de tracdo na flexdo em funcéo da deformagao das amostras AP1, AP2 e
AP3.
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Os resultados mostraram variagdes de comportamento eventualmente decorrentes da
fabricacdo laboratorial do material. E possivel observar que as amostras AC1, AC2 e
AC3, possuidoras de estrutura mais compacta, isto é, com poros de menores dimensdes
identificados em simples exame visual comparativo com as demais amostras, conforme
pode ser visto na Figura 3.3, apresentaram menores valores de deformacgdo e maiores
valores de resisténcia a flexao.

Como pode ser visto na Tabela 4.15, os corpos de prova All e AP2 apresentaram
valores extremos. A amostra Al1l mostrou o valor mais baixo de resisténcia a tracdo na
flexdo e a amostra AP2 mostrou uma curva de formato atipico, eventualmente
decorrente de um rompimento prematuro por defeito na peca. Por este motivo foi
calculada também a média dos valores de tensdo de ruptura e de deformacédo de ruptura
sem levar em conta os resultados de All e AP2, ja que a média sem estas amostras se

apresenta como mais representativa do comportamento do material.
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Tabela 4.15 — Valores de tensdo maxima e de deformacéo na tensdo maxima das
amostras submetidas a ensaio de resisténcia a tracdo na flexdo com velocidade de

carregamento de 0,3 mm/min (coeficiente de variagdo entre parénteses)

Tensdo méxima (MPa) | Deformagdo na ruptura
6c max Srup
AC1 6,27 0,174
AC2 5,79 0,215
AC3 5,41 0,197
Al2 4,57 0,251
Al3 2,51 0,252
AP1 3,42 0,235
AP3 2,59 0,179
Média representativa 4,37 0.214
(%) (32.7) (139)

A analise da tracdo na flexdo de produtos ceramicos inicia-se quando ocorre uma
inflexdo na curva, formando uma rampa ascendente que se estende até que seja atingida
a tensdo méaxima de ruptura do corpo de prova. Os ensaios com Vikaflex, entretanto,
geraram curvas irregulares, que ndo apresentam uma rampa direta até o ponto de
ruptura. A fim de promover uma melhor observacdo de seu comportamento, foi plotado
um grafico com as curvas de tensdo na tragdo dos corpos de prova considerados mais
representativos dos ensaios de flexdo.

Na selecdo das curvas mais representativas foram imediatamente eliminadas as curvas
All e AP2; a primeira por seus valores de deformacdo extraordinariamente reduzidos
em comparagdo com os demais, a segunda por seus valores de tensdo comparativamente
baixos. Dentre as curvas que apresentaram comportamento semelhante foram
selecionadas trés, uma entre os valores mais altos, uma entre os valores medianos e uma

entre os valores mais baixos.
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Foram selecionadas as curvas das amostras AC2, Al2 e AP3, que podem ser vistas na
Figura 4.50, e ainda mais detalhadamente na Figura 4.51, que apresenta uma ampliacéo
da secdo inicial destas curvas.

Como pode ser visto no gréfico da tensdo em fungdo da deformacéo das amostras AC2,
Al2 e AP3, representativas do comportamento geral do material, as curvas néo
apresentam a rampa linear inicial esperada para materiais com o tradicional
comportamento linear elastico. S&o formadas por sequéncias de fissuramentos desde seu
inicio, impedindo o célculo da carga de primeira fissura. As amostras AC2 e Al2
apresentam um grande aumento nos valores de resisténcia a tensdo na primeira parte da
curva, seguido por uma regido irregular, e voltando a crescer até atingir um pico de
tensdo proximo ao meio da curva, logo seguido por uma forte perda de resisténcia. A
curva da amostra AP3, diversamente, apresenta uma regido inicial de lento crescimento
da resisténcia a tensdo, a qual se estende até um pico largo, entre 0,04 e 0,065 de
deformacdo, que é seguido por suave e irregular perda de resisténcia. Apos esta regido
de perda de resisténcia, as trés curvas voltam a apresentar reacdo ao esforco aplicado em
uma faixa de fissuramentos sequenciais, em seguida formando uma nova rampa de
tensdo crescente que, finalmente, leva ao pico de ruptura por coalescéncia de fissuras,

com o colapso do corpo de prova encerrando 0 ensaio.
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Figura 4.50 — Tensdo de tracdo na flexdo em fungédo do deslocamento para as amostras AC2,

Al2 e AP3.
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Para fins comparativos, a Tabela 4.16 expde os valores de resisténcia maxima a tracdo
na flexdo de diversos materiais, junto aos valores representativos, maximo e minimo, do
Vikaflex®:

Tabela 4.16 — Resisténcia a tracdo na flexdo para diversos materiais tabelados, e
incluindo os valores obtidos experimentalmente para o Vikaflex® (CALLISTER,
1991, CHAVES, et al.,, 2009, ABNT NBR 11752: 2007, CAMBRIDGE, 2003,
CONSTRUPOR, 2015, ELEOTERIO, J.R., 2000, IPT, 2003, CATOIA, 2012,
CRAMER, FRIDAY, et al., 2003, BARBOSA, 2004, REMADE, 2015)

Resisténcia a tracdo na flexdo
Material — (MPa) —

minimo maximo
1. Vikaflex® 2,51 6,27
2. Tijolo ceramico 7 14
3. Bloco de concreto 0,57 2,21
4. Concreto, tipico 2 6
5. Concreto leve com pérolas de Isopor® (EPS) 0,43 2,74
6. Concreto celular - -
7. Gesso acartonado 2,25 3,79
8. Painéis de concreto reforcado com fibras 9 14
9. Painel Wall - -
10. Chapas de madeira compensada 14 27
11. Medium-Density Fiberboard (MDF) 0,66 1,13
12. Madeira, tipico (longitudinal) 60 100
13. Madeira, tipico (transversal) 4 9
14. Vidro alcalino 7 14
15. Policarbonato 60 72,4
16. Poliestireno expandido (EPS) — Isopor® 0,05 3,40
17. Poliuretano rigido (PU) 25 51
18. Polyvinyl chloride (PVC) 40,7 65,1
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E possivel observar que os valores de resisténcia a tragdo do Vikaflex sdo comparaveis
aos do concreto tipico e da madeira, no sentido transversal ,superando por larga
margem, o Isopor®, o MDF, o concreto leve e o concreto celular (para o qual nio foram
encontrados valores tabelados para tracdo), encontrando-se, ainda, acima dos valores

apresentados para 0 gesso acartonado.

Tenacidade

Para determinagdo da tenacidade foram utilizadas as curvas de tensdo de tragdo na
flexdo dos corpos de prova considerados mais representativos dos ensaios de flexao, que
podem ser vistas na Figura 4.48. Neste grafico também pode ser observado que o ponto
de ruptura é seguido por uma imediata e abrupta reducdo de resisténcia, tipica dos
materiais frageis. O grafico, com as curvas das amostras AC2, Al2 e AP3 e com a
indicacdo das areas sob as curvas que caracterizam os valores de tenacidade, pode ser
visto na Figura 4.52, sendo que os valores de tenacidade estdo expressos em J/mm?. A
partir deste grafico é possivel observar que a tenacidade do material apresenta valores
reduzidos e que existe uma apreciavel variacdo nos valores de tenacidade a tracdo na
flexdo. Estas variacfes, bem como as variacdes estruturais, possivelmente devem-se a

irregularidade de sua producdo laboratorial.
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Figura 4.52 — Curvas de tensdo na flexdo em funcao da deformacdo com as respectivas areas
indicativas da tenacidade dos corpos de prova AC2, Al2 e AP3. Os valores de tenacidade estdo

expressos em J/mm>,

4.4.3 - ANALISE DINAMO-MECANICA

Foram efetuados dois ensaios de analise dinamo-mecanica (DMA) com a mesma

amostra.

Ensaio 1

O primeiro ensaio foi executado como forma de avaliacdo do material a temperatura
ambiente e em aquecimento dindmico desde temperaturas sub ambientes até 200° C.
Este ensaio foi dividido em doze segmentos e contou com forcas estatica e dinamica de
intensidade e frequéncia diversas, sendo que a temperatura foi inicialmente mantida em
25° C, depois foi reduzida até 100° C negativos e, entdo, foi elevada até 200° C

positivos, com razdo de aguecimento de 5° C.min, como pode ser visto na Figura 4.53.
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Figura 4.53 — Ensaio DMA 1 — Curvas das forcas estatica e dindmica aplicadas e da

temperatura, em fungéo do tempo.

A forca total aplicada € composta pelas forcas estatica e dinamica, e sua agdo provocou
0 deslocamento de puncdo. O deslocamento do ponto de aplicacédo da forca € medido ao
longo do ensaio, proporcionando os valores de deformacgéo do corpo de prova.

Os nove primeiros segmentos do ensaio ocorreram a temperatura ambiente e duraram
dez minutos cada, durante os quais os esforcos aplicados aumentaram escalonadamente.
Ao longo desta fase isotérmica do ensaio € possivel observar comparativamente o
comportamento do modulo de armazenamento e do mddulo de perda do material frente
a forca aplicada nas diversas frequéncias. Por este motivo, nas Figuras 4.54 a 4.57, os
valores dos modulos de armazenamento e de perda foram plotados pela média de cada
segmento.

Os esforcos aplicados de forma ciclica e crescente nos nove primeiros segmentos
provocaram proporcional variacdo dos valores de médulo de armazenamento, sem
chegar a causar a ruptura da peca. Quanto mais elevada a intensidade da forca aplicada,
maiores foram os valores de mddulo de armazenamento percebidos, o que é uma
caracteristica dos materiais elasticos, os quais possuem a capacidade de acumulacdo de

energia.
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Nas Figuras 4.54 e 4.55 é possivel verificar que o mddulo de armazenamento nédo
apresentou variacao significativa em funcéo da frequéncia com que a forga foi aplicada.
As curvas de mddulo de armazenamento sdo semelhantes para todas as frequéncias, seja
em funcdo da forca, seja em funcdo do deslocamento; portanto depreende-se que este
material ndo sofre variaces em seu desempenho elastico frente as frequéncias aqui
utilizadas para a aplicacdo de esforcos.

Sabendo-se que a frequéncia ndo interfere no modulo de armazenamento, foi
determinada a linha de tendéncia, bem como a fungdo que rege sua respectiva curva,
para a frequéncia de 1 Hz nos gréaficos de modulo de armazenamento versus forca total
e versus deformacdo. Através das respectivas linhas de tendéncia, foram obtidas funcdes
lineares como representativas de ambas as curvas de mddulo de armazenamento, ambas

com bom fator de correlacdo, frisando as caracteristicas elasticas do material.
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Figura 4.54 — Ensaio DMA 1 — Média, por segmento, do médulo de armazenamento e da forca
total aplicada, para as frequéncias de 1; 2,5; 5; 10 e 20 Hz, a temperatura ambiente (9 primeiros

segmentos do ensaio).
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Figura 4.55 — Ensaio DMA 1 - Média, por segmento, do médulo de armazenamento e da
deformacao, para as frequéncias de 1; 2,5; 5; 10 e 20 Hz, a temperatura ambiente (9 primeiros

segmentos do ensaio).

O modulo de perda E” caracteriza um material quanto a sua capacidade de absorver
parte da energia aplicada pela forca atuante, para realizar trabalho na formacédo de
deformacdes permanentes. Como pode ser visto na Figura 4.56, diferentemente do
mbdulo de armazenamento, 0 modulo de perda E” apresentou alguma variacdo de
comportamento em funcédo da frequéncia com que foi aplicada a forca. As frequéncias
de 1 Hz e de 10 Hz geraram as curvas formadas pelos menores valores (1 Hz) e pelos
maiores (10 Hz) de E”.
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Figura 4.56 — Ensaio DMA 1 - Médias do médulo de perda, por segmento, em funcdo da forca
total aplicada, nas frequéncias de 1; 2,5; 5; 10 e 20 Hz, a temperatura ambiente (9 primeiros

segmentos do ensaio).

Como pode ser visto na Figura 4.57, as curvas de modulo de perda versus deformagéo
também apresentaram variacdes de valores em funcdo da frequéncia de aplicacdo dos
esforcos. Por este motivo o grafico de modulo de perda versus tempo mostra as curvas
com o0s dados extremos, minimos e maximos, que correspondem as frequéncias de 1 e
de 10 Hz. Estas curvas sdo apresentadas na Figura 4.58, juntamente com a curva do
moddulo de armazenamento E’ (1 Hz) e com a curva da tang 6 (1 Hz), todas em fungao
do tempo decorrido de ensaio e referentes a faixa das medidas obtidas a temperatura

ambiente, ou seja, durante 0s nove primeiros segmentos do ensaio.
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Figura 4.57 — Ensaio DMA 1 - Médias do médulo de perda, por segmento, em funcao da
deformacao, nas frequéncias de 1; 2,5; 5; 10 e 20 Hz, a temperatura ambiente (9 primeiros

segmentos do ensaio).

As frequéncias de 1 e 10 Hz representam os extremos minimo e maximo do médulo de
perda, entretanto, quando as curvas sdo colocadas em situagdo comparativa ao médulo
de armazenamento, pode ser observado que se trata de uma varia¢do de pequena monta.
Em todas estas frequéncias encontramos curvas com valores crescentes de modulo de
perda o que significa maior dissipacao de energia por deformacdo permanente da peca,
nesse intervalo de frequéncias. Quando a frequéncia ¢ aumentada de 10 para 20 Hz,
observa-se uma pequena diminuicdo do moédulo de perda para uma mesma forca
aplicada, o que indica que, em razdo desse aumento de frequéncia, que reduz pela
metade o tempo de atuacdo da forca, a mesma intensidade de forca aplicada passa a
provocar menores deformag6es permanentes no Vikaflex®.

Entretanto, assim como no caso da tang o, tratam-Se de deformagdes de valores
reduzidos. Estes reduzidos valores de modulo de perda E” e de tang & confirmam as

caracteristicas mais intensamente elasticas do que viscosas do material.
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Figura 4.58 — Ensaio DMA 1 - Curvas de modulo armazenamento E’ (1 Hz) e de médulo de
Perda E” (1 e 10 Hz) em funcdo do tempo, acompanhadas pela curva da tang 6 em funcéo do

tempo, a partir das médias de cada um dos 9 segmentos iniciais a temperatura ambiente.

A Figura 4.59 mostra que a tensdo de tracdo na flexdo apresentou valores crescentes
para a faixa da isoterma. O valor maximo de tenséo de tracdo na flexdo foi encontrado
na frequéncia de 1 Hz, e corresponde ao valor de 6,19 MPa, com uma deformacdo de
9,55%. No ensaio de flexdo em trés pontos, ou ensaio estatico (aplicacdo de forca
constante), com intensidade crescente (item 4.4.2), a tensdo de ruptura por tracdo na
flexdo, foi de 6,27 MPa, sendo que a respectiva deformagcdo maxima foi de 0,174%.
Portanto é visivel que a aplicacdo de uma forga constante e crescente provoca a ruptura
em valores de tensdo bem proximos aqueles que, se aplicados em baixas frequéncias,
ndo provocam danos visualmente perceptiveis, tampouco a ruptura completa, mesmo
porque o ensaio com aplicacdo de forca constante assemelha-se ao ensaio com aplicacao
de forca ciclica em frequéncia de 1 Hz. Além disto, pode-se observar que a amostra
sofreu deformacbes mais intensas, mas sem atingir a ruptura, sob a acdo de forcas
aplicadas de forma ciclica, ao contrario do que ocorreu sob a acédo de forcas aplicadas de

forma constante e crescente.
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Figura 4.59 — Ensaio DMA 1 - Tensdo de tracdo na flexdo em funcdo da deformacéo nas
frequéncias de 1; 2,5; 5; 10 e 20 Hz, a partir das médias de cada um dos 9 segmentos iniciais a

temperatura ambiente.

Na fase final do ensaio, entre 135 e 185 minutos, a temperatura aumentou gradualmente
a 10° C/min enquanto a forca total aplicada foi mantida estavel. E possivel observar na
Figura 4.60 que, mesmo sob a acdo de forcas de intensidade constante, ocorre um

deslocamento, embora que de reduzidas proporcdes.
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Figura 4.60 — Ensaio DMA 1 - Curvas da forca total sob a frequéncia de 1 Hz e do
deslocamento em funcdo do tempo, acompanhadas pela curva da temperatura em funcdo do

tempo na faixa entre 135 e 185 minutos de ensaio.

Ensaio 2

O segundo ensaio foi composto por dois segmentos. Como pode ser observado na
Figura 4.61, o segmento inicial foi programado com a duracdo de cinguenta minutos em
isoterma a temperatura ambiente, enquanto o segundo segmento foi programado com a
duracdo de setenta minutos em aquecimento dindmico, a taxa de 10° C/min, até atingir a
temperatura de 400° C. A aplicacdo da forca estatica permaneceu estavel a 7,6 N,

enquanto a forca dindmica média manteve seu valor em 6,5 N.
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Figura 4.61 — Ensaio DMA 2 — Condicdes gerais de ensaio: Curvas de forca estatica e de forca
dinamica média em funcdo do tempo, acompanhadas pela curva da temperatura em funcao do

tempo, na frequéncia de 1 Hz.

Através das curvas geradas por estes dois segmentos pode ser observado o
comportamento do material tanto a temperatura ambiente quanto quando submetido a
variacdes de temperatura, sempre sob a acdo de forcas estaticas e dindmicas médias de
intensidade constante.

As curvas de médulo de armazenamento mostraram comportamento e valores similares
em todas as frequéncias ensaiadas, como pode ser visto na Figura 4.62. As curvas
apresentaram valores crescentes, embora irregulares, durante a isoterma. Com o
aumento da temperatura, as curvas mostraram alteracfes tanto decrescentes como

crescentes até 105° C, quando se inicia uma faixa mais estavel.
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Figura 4.62 — Ensaio DMA 2 — Curvas de médulo de armazenamento em funcao do tempo nas
frequéncias de 1, 2,5; 5; 10 e 20 Hz, acompanhadas pela curva da temperatura em funcéo do

tempo.

A Figura 4.63 permite observar que as curvas de modulo de perda apresentaram
irregularidades durante a isoterma, bem como durante a fase de temperatura crescente.
Durante a isoterma foram verificados valores oscilantes, porém com tendéncia media
decrescente. O incremento de temperatura causou um imediato aumento do modulo de

perda, que em seguida volta a apresentar valores irregulares e decrescentes.
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Figura 4.63 — Ensaio DMA 2 — Curvas de moédulo de perda E” em fun¢do do tempo nas
frequéncias de 1; 2,5; 5; 10 e 20 Hz, acompanhadas pela curva da temperatura em funcéo do

tempo.

Assim como foi visto no ensaio 1, as curvas de modulo de perda E” versus deformacéo
apresentaram variagdes de valores em funcdo da frequéncia de aplicacdo dos esforgos.
Por este motivo o grafico de modulo de perda versus tempo deste ensaio mostra as
curvas com os dados extremos, minimos e maximos, que correspondem as frequéncias
de 1 e de 10 Hz. Estas curvas sdo apresentadas na Figura 4.64, juntamente com a curva
do modulo de elasticidade E’ (1 Hz) e a da curva da tang 6 (1 Hz), todas em fungdo do

tempo, e abrangendo o periodo completo do ensaio.
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10 Hz) em funcdo do tempo, acompanhados pela curva da temperatura em funcao do tempo.

Assim como ocorreu no ensaio 1, quando as curvas de modulo de armazenamento e de
mddulo de perda foram colocadas em situacdo comparativa na Figura 4.58, pode ser
observado que a variacdo de mdédulo de perda em razdo da variagdo de frequéncia é, de
fato, de pequena monta.

Em todas as frequéncias encontramos curvas com reduzidas variacdes nos valores de
médulo de armazenamento e de perda. Na Figura 4.64 pode ser observado que o
médulo de armazenamento tem valores crescentes até a temperatura de 90° C (55
minutos), depois se inicia uma reducdo irregular de seus valores. O modulo de perda
apresenta uma elevacdo de valor no inicio do ensaio, em seguida assumindo valores
decrescentes durante todo o segmento a temperatura ambiente. No inicio da elevacdo de
temperatura ele tem uma subita elevacdo, para, em seguida, voltar a irregular reducéo de
valores.

Na Figura 4.65, a curva que apresenta o deslocamento em funcdo do tempo apresenta
um intenso deslocamento inicial; por outro lado, mostra um reduzido deslocamento de
puncdo ao longo do primeiro segmento do ensaio, em isoterma e sob carga constante.
Com o aumento da temperatura o deslocamento adquire valores crescentes, até serem

atingidos os 200° C, aos 80 minutos de ensaio, quando se inicia a reducdo do
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deslocamento do puncédo, possivelmente em razdo do inicio da dilatacdo do material.
Esta dilatacdo ndo pode ser detectada por microscopia de aquecimento, ja que a
mensuragdo por MA so foi iniciada a partir dos 400° C, em decorréncia da utilizacdo de

um termopar de alta temperatura, adequado ao uso somente ap6s esta temperatura.

1400 450
400
1390 | ..'-'-“"' TR
... ....... 350
1380 -
300 —~
...... o
€1370 ¢ o
5 ' 250 g
2
g e
=
$1360 - 200 3
: :
§ 150 &
©1350
e «+++Deslocamento
100
—Temperatura
1340 |
50
1330 ‘ | | | | 0
0 20 40 80 100 120

60, .
Tempo (min)

Figura 4.65 — Ensaio DMA 2 - Deslocamento e temperatura em fungdo do tempo.

O deslocamento assumiu valores mais elevados no segundo ensaio, possivelmente em
decorréncia de danos ocorridos no primeiro ensaio, ja que ambos foram efetuados com
um mesmo corpo de prova.

As Figuras 4.66 e 4.67 mostram a evolucdo das curvas de deslocamento, de mddulo de
armazenamento e de modulo de perda, e da temperatura, todas em funcdo do tempo.

A Figura 4.66 indica que, no instante em que a forca é aplicada, no inicio da etapa
isotérmica a 25° C, o deslocamento apresenta um aumento intenso e imediato, 0 que
indica 0 comportamento caracteristico de um corpo majoritariamente elastico. A seguir
observa-se uma reduzida deformacéo plastica em funcédo do tempo, decorrente da baixa
caracteristica viscosa do material. Note-se que nessa etapa, devido as acdes das forcas

oscilantes aplicadas, geradoras destas deformacdes plasticas, o valor do mddulo de
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armazenamento foi aumentando, indicando que houve aumento da rigidez do material,
promovendo a formagdo de uma estrutura de maior resisténcia mecanica.

Na etapa de aquecimento dindmico, a medida que a temperatura aumenta até os 83° C,
um acumulo de deformagdes, isto €, de fissuracdes e acomodacdes, vai alterando a
estrutura interna da peca, resultando num ligeiro aumento de E’ e, portanto, da rigidez.
Dos 83 aos 226° C o deslocamento prossegue crescente, porém agora em taxa
decrescente, promovendo continuo decréscimo de rigidez do material.

Entre 226 e os 400° C ocorre continua retracdo da estrutura, sob reduzida taxa de
variacdo, apresentando alteraces oscilantes no modulo de armazenamento que aparenta
estabilizar-se a partir dos 324° C.

Este conjunto de fatos indica que as forcas oscilantes aplicadas modificam a estrutura

interna do Vikaflex, porém sem afetar substancialmente a sua rigidez.
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Figura 4.66 — Ensaio DMA 2 - Mddulo de armazenamento (1 Hz), de deslocamento e

temperatura em funcdo do tempo.

Paralelamente, o grafico da Figura 4.67 mostra um crescimento subito inicial do médulo
de perda, mas em valores bem inferiores aos correspondentes ao E’, mostrando que ja
ocorre deformacdo plastica, embora reduzida, como mostra a curva de deslocamento

versus tempo. Esta curva prossegue com valores decrescentes até os 50 minutos de
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ensaio, mostrando que a perda de energia aplicada vai-se reduzindo ao longo do tempo,
até o momento em que se inicia o aquecimento dindmico.

A elevacdo da temperatura coincide com a elevagao subita do médulo de perda e com
uma elevacdo dos valores de deslocamento de forma gradual, com aumento da parcela
de deformagdo permanente assim provocada. O pico crescente de E” decorre das
deformacdes plésticas a que a peca € submetida, e que causam dissipacdo de energia, e
prossegue até os 55° C. A partir desta temperatura os valores de E” decaem
paralelamente a reducdo da taxa de crescimento do deslocamento, o que prossegue até
0s 394° C, com o encerramento do ensaio, confirmando que, embora a estrutura da peca

sofra pequenas mudancas estruturais permanentes, estas ndo causam importantes

alteracdes em sua rigidez.
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Figura 4.67 — Ensaio DMA 2 - Mddulo de perda (1 Hz), de deslocamento e da temperatura em

funcéo do tempo.
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5 — CONSIDERACOES FINAIS

e O Vikaflex® é majoritariamente composto por quartzo, hematita, anortita e
mulita, apresentando estrutura tipica de uma espuma cerdmica com uma camada

vitrea superficial praticamente impermeavel.

e Trata-se de um material hibrido, pois apresenta componentes cristalinos imersos

€m uma massa Vvitrea.

e Possui alto indice de porosidade total, com elevado percentual de poros
fechados, proporcionando flutuabilidade positiva de pecas lixadas ou integras por

tempo indefinido em aguas a temperatura ambiente ou inferior.

e Pecas com a camada superficial integra mantiveram a flutuabilidade positiva
inclusive em aguas a 100° C, um diferencial em termos de materiais de vedagdo. A
flutuabilidade positiva do material permite sua utilizagdo como componente de

artefatos destinados ao ambiente aquaético.

e O uso de microtomografia de raios-X complementada pela porosimetria de
intrusdo de mercurio, mostrou-se essencial para a analise deste material que
apresenta grande distribuicdo de tamanho de poros em diferentes escalas de

tamanhos.

e O material apresentou densidade compativel com a de diversos materiais leves
para construcdo civil estabelecidos no mercado, enquanto materiais tradicionais
para vedacdo e estrutura possuem densidade bem mais elevada. Portanto seu uso
proporciona reducdo de cargas estruturais, e, consequentemente, reducdo dos custos

na sua aplicacdo em construcdes.

e Quando o material é sujeito a aquecimento, observam-se quatro estagios de
variacdo dimensional: expansdo térmica progressivamente decrescente até
praticamente 900° C, quando se inicia retracdo por sinterizacdo com fase liquida.
Esta é interrompida aos 1050°C, por piroexpansao seguida de perda de estrutura e

tamanho, quando da saida dos gases geradores até fusdo completa.

e Portanto o material possui estabilidade térmica e comportamento isotrépico até

1050° C, o que propicia sua aplicagdo em espacos habitaveis, bem como em usos
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que requeiram resisténcia a altas temperaturas, tornando-o mais indicado do que,
por exemplo, gesso acartonado, que apresenta cerca de 30% de reducdo volumétrica

aquela temperatura.

e A microscopia de aquecimento pode ser utilizada como técnica de analise
dimensional, pela medida da area da secdo transversal da amostra em funcéo da
temperatura permitindo, mesmo em condigBes anisotropicas, a estimativa do

coeficiente de expansdo térmica em funcdo da temperatura.

e As curvas de expansdo térmica livre, obtidas por microscopia de aquecimento,
apresentaram maiores variagoes e valores mais elevados que os das curvas obtidas

por dilatbmetro, pois neste Ultimo caso, mede-se a expansdo sob carga.

e Até 400° C o calor especifico do material mantém-se estavel, quando comeca a
aumentar progressivamente, enquanto as pecas preservam sua estabilidade
estrutural até os 1050° C. Estas caracteristicas tornam propicio seu uso em

situacOes que exijam resisténcia e isolamento térmico a altas temperaturas.

e Devido a sua elevada porosidade, 0 material apresenta condutividade térmica
baixa, comparéavel & de polimeros isolantes como Isopor® e poliuretano rigido (PU),
indicando seu uso para isolamento térmico, apresentando resisténcia a combustdo e

altas temperaturas.

e Quanto a rigidez, os valores do modulo de Young obtidos em compressdo
simples foram semelhantes aos tabelados para concreto, bloco de concreto e tijolo

ceramico (minimo = 24,5 GPa, valor maximo = 36,7 GPa).

e Sua resisténcia a tracdo na flexdo apresentou valores comparaveis aos do
concreto, ultrapassando, em ambos 0s casos, a resisténcia da maioria dos materiais

tradicionalmente utilizados para isolamento térmico, incluindo o gesso acartonado.

e A resisténcia mecanica apresentou valores inversamente proporcionais aos
valores de porosidade, isto é, quanto maior a porosidade apresentada pela peca,

menor a resisténcia mecanica do material.

e Esta espuma cerdmica aparenta sofrer fissuras com o aumento do esforgo

aplicado, sendo sua degradacdo completa parcialmente obstruida pelo desvio das
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forcas aplicadas a cada nova sequéncia de poros e de hastes divisoras de poros

encontradas.

e Os ensaios de DMA mostraram que o material responde de forma semelhante a
esforcos aplicados de forma ciclica em diversas frequéncias abaixo de 20Hz e que

tem caracteristica predominantemente elastica.

e A aplicacdo de esforgos em baixas frequéncias foi capaz de provocar pequenas
deformacdes permanentes na estrutura do material, caracterizando-o como de baixa

propriedade plastica, sem afetar substancialmente sua rigidez.

e O material apresentou uma deformacédo insignificante quando submetido a
cargas ciclicas de intensidade constante, nas temperaturas entre -50° e 200° C,
demonstrando uma estabilidade dimensional para uso em diversas condigdes

climaticas.

e Por fim, as diversas observacOes realizadas a partir da caracterizacdo detalhada
do Vikaflex® por este trabalho permitem revisar as recomendacdes originalmente
apresentadas por FONSECA (2013) sobre as aplicacfes potenciais dessa espuma

ceramicas (Tabela 4.17).

Tabela 4.17 — Aplicacdes consideradas adequadas as caracteristicas do Vikaflex® a

partir da caracterizacdo do material por este trabalho

Uso Formato

Isolamento
termo acustico

Placas leves e incombustiveis para forros, placas acusticas,
vedos, pisos, portas e esquadrias; revestimento para
tubulacdes, fachadas, casas de festa/espetaculo, industria,
geladeiras, fornos, aeronaves, embarcacdes flutuantes e
submersiveis, equipamentos aeroespaciais.

Boias incombustiveis para retencdo de manchas de 6leo

Barreiras de contencao superaquecidas ou em chamas. Estaveis até 1050° C, calor

especifico crescente a partir de 400° C.

Pecas com estabilidade térmica até 1050° C, calor especifico

Portas corta fogo

crescente com aumento da temperatura apds 400° C.

Cobertura, vedo e piso
para abrigos em locais ou
climas extremos

Placas leves e termoacusticas, incombustiveis e
impermeaveis, imputresciveis, de facil transporte e
montagem sobre estruturas pré-fabricadas.
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Uso

Formato

Vedagdo - uso nautico

Placas incombustiveis e isolantes termo acusticas para
anteparas e outros vedos.

Moddulo de flutuabilidade

RobGs submarinos classe ROV (remote, operated vehicle)

Mobiliario para vasos de
guerra

Pecas e placas leves, impermeaveis e incombustiveis;
recortaveis, colaveis e perfuraveis. Dispensam sua retirada
em caso de treinamento ou agao efetiva.

Mobiliario naval e geral

Pecas e placas leves, impermeaveis e incombustiveis;
recortaveis, colaveis e perfurdveis, proprias para pintura ou
revestimento.

Decks flutuantes

Placas e blocos leves, flutuantes e imputresciveis — facil
transporte e estruturacao.

Habitaculo para baldes

Pecas leves e incombustiveis, facil transporte e estruturacao.

Vedacdo e cobertura -
arquitetura efémera

Placas leves e impermeaveis reutilizaveis.

Escadas e rampas para
arquitetura efémera

Placas sobre estrutura leve.

Vedacao leve tradicional

Placas ou blocos, sistema tradicional, Steel framing ou
Wood framing.

Base para pisos
compostos

Placas termo acusticas para colagem de revestimento fino de
pisos diversos, reduzindo peso e custo dos mesmos.

Pisos flutuantes

Placas revestidas sobre estrutura leve, permitindo passagem
de instalacdes secas ou molhadas sob o piso suspenso.

Laje seca

Placas sobre estrutura leve.

Cobertura

Lajes e telhas, planas ou curvas.

Estrutura de cobertura

Pecas leves - facil montagem para suporte de telnamento.

Beirais, platibandas,
forros

Placas leves impermeaveis e imputresciveis.

Vedacdo leve
autoportante

Blocos para montagem de estruturas leves autoportantes.

Rodapés, alisares,
aduelas, portas e portais

Pecas leves e resistentes proprias para pintura ou
revestimento.

Pisos antiderrapantes

Areas externas e/ou molhadas, quadras, escadas e rampas.

Pisos intertravados leves

Pecas encaixaveis revestidas para pisos leves para areas
extensas e/ou externas.
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6 — SUGESTOES PARA FUTUROS ESTUDOS

e ldentificacdo do gés retido nos poros.

e Verificagdo de eventual interferéncia em buassolas e equipamentos eletrénicos.
e Aferi¢do de condutividade acustica.

e Aferi¢do de resisténcia a abraséo.

e Relagdo entre porosidade e resisténcia mecanica.
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8 — ANEXQOS

8.1—-Anexo1l

Meétodo utilizado para medicéo de area através do programa Image J:

Abrir Image J — abrir imagem — Straight menu (bot&o reta) — medir reta de
dimensdo conhecida na imagem — Analyse / Set scale — preencher janela com
valor conhecido + unidade, clicar em global (para que a setagem seja aplicada
em todas as imagens da sessdo)

Plugins / Macro / Record (abre janela que permite salvar macros para serem
repetidas em outras imagens)

Rectangle — fazer retdngulo que contenha area de interesse a ser medida — Image

/ Crop — salvar macro deste passo para ser repetido em cada imagem que for
aberta, obtendo assim medigGes realmente equivalentes.

Image / Adjust / Color Threeshold / Original (fazer retangulo contendo area com
variagOes de cor representativas da area que deve ser medida) — Sample — fechar
(este passo também pode ser gravado como macro, assim como o seguinte).
Image / Type / 8-bit

Process / Binary / Options / Interactions / preencher op¢do com 3 na janela / Ok
(pode ser feito sO na primeira vez, pois a op¢do fica salva nesta sessdao do
programa).

Process / Binary / Close

Process / Binary / Open

Analyse / Analyse particles — medicéo feita.

Obs: em Analyse deve-se escolher ,na primeira vez, o formato em que devem ser

gravados os arquivos, de preferéncia em formato compativel com Excel.
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8.2 - Anexo 2

Metodologia para obtencdo do coeficiente de dilatacdo linear a partir da area da
secdo reta das amostras medidas através do célculo do raio do circulo de area

equivalente:

1. Medicdo da area A visivel da amostra através do uso do programa Image J
2. Célculo do raio do circulo de area A equivalente, através da aplicacdo da férmula
da area do circulo:

A=nr? — r=’A/7T

3. Calculo do diametro do circulo de area equivalente.
4. No gréfico do diametro do circulo de area equivalente pela temperatura é
identificada a curva formada pelos pontos, e obtida a fungdo que rege sua linha

de tendéncia.

As curvas plotadas a partir do célculo do didmetro do circulo de area equivalente até

1.050° C para cada amostra sdo apresentadas na Figura 8.1.
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Figura 8.1 — Curvas com os valores de diametro do circulo de area equivalente em funcédo da

temperatura para trés amostras de Vikaflex® entre 400 e 1.050° C.

Para fins comparativos, foi feito o grafico da Figura 8.2, que mostra as curvas do
diametro do circulo de area equivalente e do lado do quadrado de area equivalente pela
temperatura, e que permite observar que ambas as curvas evoluem de forma similar,
tendo por diferenca os valores absolutos, uma vez que uma refere-se ao lado de um

quadrado de area equivalente e a outra ao diametro de um circulo de area equivalente.
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Figura 8.2 — Gréfico com as curvas do didmetro do circulo de area equivalente e do lado do

quadrado de area equivalente em funcdo da temperatura.

Tendo por base os valores obtidos para didmetro do circulo de area equivalente e para
lado do quadrado de area equivalente, foram calculadas as respectivas areas. Plotando as
curvas com estes valores de area e com a media dos valores diretamente medidos nas
imagens de microscopia de aquecimento, o resultado sdo curvas idénticas sobrepostas.
Este € um modo simples de verificar estes valores, e estas curvas podem ser vistas na

Figura 8.3, a sequir:
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Figura 8.3 — Curvas sobrepostas das areas do circulo equivalente, do quadrado equivalente e da
média das areas medidas diretamente através das imagens dos ensaios.
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8.3 - Anexo 3

Tabela 8.1 - Valores de massa, volume, densidade aparente, porosidade aberta e
absorc¢ado de gua das amostras intactas (A) e das amostras lixadas (B) (Coeficiente
de variacdo entre parénteses)

Massa Volume ®
2 2. | % o
8 | g E 5 3 S sS | 58 | 85
E n O a < < O < a < <<
Mg Mw Vp Va da Po AA
g g cm? cm? glem?® % %
Al | 42,933 50,671 7,738 53,387 0,804 14,49 18,02
A2 | 42,356 46,966 4,610 54,986 0,770 8,38 10,88
A3 | 42,565 49,197 6,632 54,355 0,783 12,20 15,58
Ad 43,134 48,924 5,791 49,921 0,864 11,60 13,42
A5 | 43,040 49,110 6,069 50,065 0,860 12,12 14,10
-.CEU ;@ 42,805 48,974 6,168 52,543 0,815 11,74 14,41
% Z (0,77) (2,70) (18,59) (4,56) (5,32) (18,68) (18,34)
Bl 29,615 45,327 15,712 40,717 0,727 38,59 53,05
B2 26,036 40,749 14,713 38,867 0,670 37,86 56,51
B3 28,353 44,473 16,121 42,158 0,673 38,24 56,86
B4 | 29,137 46,006 16,869 48,292 0,603 34,93 57,90
B5 31,404 48,889 17,485 40,499 0,775 43,18 55,68
-.g ;@ 28,909 45,089 16,180 42,106 0,687 38,43 55,97
§ ol 6,77) (6,52) (6,59) (8,67) (9,47) (7,71) (3,27)
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Tabela 8.2 — Valores obtidos atraves de picnometria por gas hélio

Amostra Densidade (g/cm?) Desvio Padréao
1 2,6959 0,003
2 2,6934 0,0005
3 2,6916 -0,0012
4 2,6918 -0,0011
5 2,6918 -0,0011

8.4 - Anexo 4

Tabela 8.3 — Porosidade média obtida por microtomografia de raios x

3

mm
Volume total 7.380,06
Volume de poros 4.153,72
Porosidade (%) 56,28
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8.5 - Anexo 5

Tabela 8.4 — Condutividade térmica do Vikaflex® em formatos diversos, medidas

individuais e suas médias (coeficiente de variacdo entre parénteses)

Condutividade Vikaflex Vikaflex Vikaflex Vikaflex
térmica integro integro médio placa
(central) (extremidades) | (2x2x1lcm) | (2x1x0,3cm)
0,0948 0,1027 0,0757 0,1200
0,0959 0,1017 0,0778 0,1239
« 0,0949 0,1019 0,0758 0,1213
0,0961 0,0844 0,0771 0,1228
(W/mK) 0,0961 0,0848 0,0747 0,1197
- 0,0848 - -
- 0,1021 - -
- 0,1025 - -
- 0,0999 - -
k média W/mK 0,0956 0,0961 0,0762 0,1215
(%) (0,67) (8,98) (1,63) (1,49)
k média geral W/mK 0,0971
(%) (16,36)
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8.6 - Anexo 6

- - CP4-50

V&
O =
’ f ’/':‘z\' / ...... cP2-50
Ui \/ v ﬂ:,
LA
AN

Q --- CP3-50
s \ "4&) h /1
,\ R
Wb Az
vy
AR
Y NSNS RN

---CP2-0,1
D
) 4
0 0/}(}0
\ <
, \
A\ A A
7 /
Vil N
o
7 NA RN
Figura 8.4 — Curvas com os valores de forca em funcéo do deslocamento obtidas através dos

ensaios de compressdo uniaxial das oito amostras. Os ensaios foram realizados com velocidade

de carregamento de 0,1 e de 50 mm/min.
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8.7 - Anexo 7

Tabela 8.5 — Valores de tensdo maxima, de deformacéo axial na tensdo maxima e
de mddulo de Young obtidos para as amostras submetidas a ensaio de compressao
uniaxial com velocidade de carregamento de 0,1 mm/min e respectivos valores
médios (coeficiente de variacdo entre parénteses)

Tensdo méxima Deformagéo na Médulo Young

(GPa) tensdo maxima (GPa)

Oc max €max E.
CP1 0,005 0,005 24,822
CP2 0,004 0,014 24,460
CP3 0,003 0,010 26,600
CP5 0,004 0,015 36,663
Média 0,004 0,011 28,137
(%) (11,63) (35,68) (17,73)
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