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RESUMO

No litoral brasileiro est4 concentrada a maior parte das construcdes do pais, sendo
elas constantemente expostas a salinidade proveniente do oceano, provocando a degradacao
dos materiais constituintes. Os materiais ceramicos sao corriqueiramente atingidos por esta
exposicao que provoca perdas das suas caracteristicas. Desta forma, esse trabalho avaliou a
alteracdo que os materiais sofrem quando expostos ao ambiente marinho. Para isto foram
moldados corpos de prova prismaticos pelo processo de extrusao e depois calcinados as
temperaturas de 600, 800, 950 e 1050 °C. ApdGs a queima 0os mesmos foram submetidos ao
ataque quimico através de ciclos de imersao utilizando agua do mar sintética (o tempo do ciclo
e a composicdo da agua foram padronizados pela literatura), sendo verificados os efeitos
provocados em sua resisténcia mecanica e caracteristicas permeaveis. Foram analisadas as
propriedades tecnoldgicas das amostras intactas e das amostras submetidas a salinidade
marinha. Verificou-se que o indice de absorcdo de agua reduz substancialmente com o
aumento da temperatura de queima, os valores encontrados ndo atenderam os limites
recomendados pela norma. Na absor¢édo de agua a salinidade marinha interferiu de maneira
superficial. Determinou-se também a porosidade aparente para a 0s corpos de prova
ceramicos, cujos valores foram reduzidos com o aumento da temperatura de queima, sendo
menos afetados pela agdo da salinidade marinha, e consequentemente pouco degradados.
Observou-se 0 aumento da massa especifica aparente com o aumento da temperatura, nao
havendo influéncia significativa da salinidade marinha. Assim como a temperatura de queima,
a salinidade marinha exerceu significativa influencia na resisténcia mecénica. Os resultados
obtidos mostraram que a tensdo de ruptura a flexdo dos corpos de prova estdo dentro dos
limites aceitaveis pela norma. Para identificar e avaliar as possiveis mudancas ocasionadas
na estrutura cristalina do material ceramico apo6s os ciclos de imersdo, os corpos de prova
foram caracterizados por difracdo de raios X (DRX) e os resultados mostraram que as fases
cristalinas identificadas em todas as temperaturas de queima estudadas foram iguais para as
amostras intactas e para as submetidas aos ciclos de imersédo, com a diferenca apenas da

halita (NaCl), proveniente da 4gua do mar sintética.

Palavras-chave: Materiais ceramicos. Salinidade marinha. Durabilidade. Queima.
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ABSTRACT

In the Brazilian coast, most of the country's buildings are concentrated, being
constantly exposed to salinity from the ocean, causing the degradation of the constituent
materials. Ceramic materials are usually hit by this exposure which causes their characteristics
to be lost. In this way, this work evaluated the alteration that the materials undergo when
exposed to the marine environment. For this, prismatic specimens were molded by the
extrusion process and then calcined at temperatures of 600, 800, 950 and 1050 ° C. After
burning, they were submitted to chemical etching using immersion cycles using synthetic sea
water (cycle time and water composition were standardized by the literature), and the effects
caused by their mechanical resistance and permeable characteristics were verified. The
technological properties of intact samples and samples submitted to marine salinity were
analyzed. It was found that the water absorption index substantially reduces with the increase
of the firing temperature, the values found did not meet the limits recommended by the
standard. In the absorption of water the marine salinity interfered in a superficial way. It was
also determined the apparent porosity for the ceramic specimens, whose values were reduced
with the increase of the firing temperature, being less affected by the action of the marine
salinity, and consequently little degraded. It was observed the increase of the apparent specific
mass with the increase of the temperature, not having significant influence of the marine
salinity. Like the burning temperature, the marine salinity exerted a significant influence on the
mechanical resistance. The obtained results showed that the bending rupture stress of the
specimens are within the limits acceptable by the standard. In order to identify and evaluate
the possible changes in the crystalline structure of the ceramic material after the immersion
cycles, the specimens were characterized by X-ray diffraction (XRD) and the results showed
that the crystalline phases identified at all the burning temperatures studied were the same for
the intact samples and for the immersion cycles, except for the halite (NaCl) from synthetic

sea water.

Key words: Ceramic materials. Marine salinity. Durability. Burning.
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1. INTRODUCAO

1.1 ASPECTOS GERAIS

O mercado se mostra cada vez mais competitivo e as empresas tém sido
obrigadas a atender diversas exigéncias, como qualidade e padronizacdo. Com
consumidores mais conscientes e exigentes, a escolha por um produto ou servico esta
baseada em variados critérios, dentre os quais se destacam durabilidade, imagem,
especificacdes, seguranca, ou seja, fatores que compdem a qualidade de um produto.
Esse critério, por sua vez, esta diretamente relacionado com a forma com que as
atividades sédo desenvolvidas. O setor ceramico brasileiro é o principal fornecedor da
construcdo civil, com materiais para alvenaria e cobertura (em torno de 90%)
(ANICER, 2017). Trata-se de uma das atividades industriais mais antigas do mundo e

ainda utiliza basicamente a argila comum como matéria-prima.

No municipio de Campos dos Goytacazes/RJ estdo situados importantes
depdsitos de argilas, que em varias décadas vém sendo explorados pelos ceramistas
de maneira empirica. O polo ceramico de Campos dos Goytacazes € considerado um
dos mais importantes do estado do Rio de Janeiro, correspondendo a cerca de 40%
da producédo e das unidades produtivas (PEDROTI et al.,, 2011). Geralmente, as
unidades produtivas sdo empresas de pequeno e médio porte, que produzem tijolos,

blocos ceramicos, lajotas e telhas.

Em geral, considera-se que grande parte dos produtos ceramicos no polo
ceramista de Campos dos Goytacazes-RJ seja de baixa qualidade técnica, com
padrdes que nao estdo de acordo com as normas técnicas brasileiras. Esse problema
é reflexo do desinteresse por parte dos ceramistas, proveniente da falta de
fiscalizagdo da qualidade do produto e pela concorréncia local do setor de ceramica

vermelha na regiéo.

Nesse contexto, com o intuito de reduzir o custo na producéo, os ceramistas da
regido tém fabricado produtos ceramicos em temperaturas inferiores as necessarias
para obter produtos de melhores propriedades. Dessa forma, esses produtos ficam
suscetiveis a sofrer variagdes de resisténcia mecéanica e porosidade, ocasionando a
degradacdo completa do material quando expostos aos agentes intempéricos, como

variacdo de umidade, vento e temperatura (XAVIER, 2006).
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Na construcdo civil, o estudo da durabilidade dos materiais de construcéo
constitui uma importante linha de pesquisa. Através desse estudo torna-se possivel
definir a vida Gtil e adequar a utilizag&o dos materiais de acordo com as caracteristicas
intrinsecas e do ambiente externo. Percebe-se que, alguns materiais, quando
permanecem expostos ao meio, tornam-se passiveis em sofrer modificacdes em suas
caracteristicas, através da exposicao aos agentes de degradacéo, ficando vulneraveis
a alteracbes de suas caracteristicas pelas ac¢bfes intempéries, levando ao
comprometimento da estabilidade da obra. Entende-se como agentes de degradacéo,
um conjunto de fatores que atuam modificando as caracteristicas fisicas e quimicas

dos materiais.

Os principais agentes de degradacéo séo de origem climética: umidade do ar,
temperatura, vento e outros (SALLES, 2006). De modo particular, os materiais
ceramicos estruturais sdo frequentemente empregados nas constru¢cées em muitos
paises e, quando expostos a acdo do meio em que se encontram, tendem a sofrer
algum tipo de alteragdo, constituindo os processos de deterioragcdo ou

envelhecimento.

O problema da durabilidade nos materiais de construcdo é um fator de grande
preocupacdo. Em parte, esse problema deve-se ao desconhecimento das
caracteristicas fisicas, quimicas e mecéanicas dos materiais em utilizacdo. A alteracéo
nos materiais ceramicos pode estar diretamente relacionada com as condi¢des

ambientais, que variam de acordo com o local.

Nas zonas litoraneas, a existéncia de substancias oriundas do mar € frequente,
sendo que atualmente, verifica-se nestas zonas elevadas densidades populacionais,
resultando no aumento significativo de constru¢des. Assim, torna-se 6bvia a interacéao
existente entre a salinidade marinha e os materiais de constru¢cdo, nomeadamente 0s

ceramicos estruturais.

A salinidade é considerada um importante agente de alteracdo que atua sobre
materiais de construcao de qualquer composi¢do. Sua atividade envolve mecanismos
de cristalizacéo e deposicéo de sal na superficie dos diversos materiais, penetracao
da solucdo salina nos poros, fraturas, fissuras e desagregacdo, o que ocasiona a
degradacdo. As ceramicas estruturais (tijolos, telhas, ladrilhos, etc.) sdo sensiveis a

esse fendbmeno e podem, além dos aspectos citados, apresentarem rapidamente
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eflorescéncias, manchas escuras ou claras provenientes de depositos salinos

formados nas pecas.

Ha quase vinte anos, tem-se observado um crescente interesse cientifico com
relacdo aos efeitos da cristalizacdo de sais em variados materiais, uma vez que, este
fendmeno de alteracéo pode levar a consequéncias estéticas, culturais, arquitetdnicas
e econdmicas de uma edificacdo (GALHANO & SIMAO, 2010). Neste sentido, avaliar
0 comportamento de materiais ceramicos em condi¢cfes adversas de salinidade € um

indicativo de controle de qualidade.

1.2 OBJETIVOS

O objetivo geral desta dissertacéo foi avaliar o efeito da salinidade marinha na
durabilidade de materiais ceramicos vermelhos, em funcdo da temperatura de queima,

utilizando agua do mar sintética, em laboratorio.
Os objetivos especificos foram:

= Caracterizar a matéria-prima: fisica, quimica (EDX), mineralégica
(DRX), por espectroscopia de fluorescéncia de raios X, analise térmica
(ATD e ATG) e difracdo de raios X.

» Produzir corpos de prova calcinados em quatro diferentes temperaturas
(600, 800, 950 e 1050 °C).

= Determinar as propriedades tecnolégicas dos corpos de prova

produzidos;

= Determinar o comportamento a degradacdo dos corpos de provas
através do comparativo entre as propriedades tecnologicas do material

intacto e degradado.

» |dentificar e avaliar possiveis alteracbes da estrutura cristalina, por
difracdo de raios X, das amostras submetidas ao tratamento de imerséo,

em comparacao com o comportamento das amostras intactas.
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1.3 JUSTIFICATIVAS DE RELEVANCIA DA PESQUISA

A durabilidade dos materiais de constru¢cdo é um importante parametro a ser
estudado, pois possibilita um maior conhecimento da variacdo do comportamento das
propriedades fisicas, quimicas e mecanicas dos materiais quando expostos aos
agentes de degradacdo. A alteracdo sofrida por esses materiais esta diretamente

relacionada a variacdo das condi¢cdes ambientais nas quais se encontram.

Nas zonas litorais do continente verifica-se que a presenca de substancias
oriundas do mar é frequente, contribuindo para a interacdo constante entre os
materiais de constru¢cdo, nomeadamente os ceramicos vermelhos, e a salinidade
marinha proveniente dos oceanos. Considera-se que esta interagdo constitui um

continuo problema, que resulta em diversas consequéncias para estrutura.

A partir dessa interagao € possivel observar a degradacao natural dos materiais
ceramicos, que se deterioram em poucos anos de exposicdo as condicdes marinhas.
Baseado nessa problematica despertou-se o interesse de se avaliar em laboratério o
comportamento desses materiais, definindo suas caracteristicas funcionais afetadas

pela acao da salinidade.

Assim, esta pesquisa avaliou os efeitos da salinidade marinha na durabilidade
dos materiais ceramicos vermelhos em fungcédo da temperatura de calcinagdo. Para
este efeito, foi estabelecida uma metodologia experimental de ensaios em laboratoério,
onde as pecas ceramicas foram submetidas a ensaios acelerados de envelhecimento

por imersdo em agua do mar sintética.

1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

Este trabalho esta organizado da seguinte forma:
= Capitulo 1 com uma introducéo, objetivos e justificativas.

* No Capitulo 2 apresentam-se consideragdes gerais relativas a revisao
bibliografica. Sdo abordadas de maneira sucinta, definicdes, a utilizacdo e as
caracteristicas dos materiais ceramicos vermelhos. O Capitulo também trata da
salinidade marinha e como as ceramicas sdo modificadas quando estdo expostas

nesse ambiente.
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= No Capitulo 3 é apresentada uma descricdo dos ensaios e meétodos
experimentais utilizados e indispensaveis para a caracterizacdo da massa argilosa.
Além disso, é descrita toda a metodologia utilizada para analisar o efeito da salinidade

marinha na durabilidade das ceramicas.

= O Capitulo 4 contém os resultados experimentais da pesquisa, neste
Capitulo é apresentada a caracterizacdo da argila escolhida para a producédo dos
corpos de prova e os resultados dos ciclos de imersao realizados com o0s corpos de

prova.

= No Capitulo 5 apresentam-se as conclusbes da pesquisa e as

consideracdes para sua continuacédo com indicacéo de futuros trabalhos.

Seguem-se as Referéncias consultadas para a elaboracdo desta dissertacao.
O texto ainda é complementado por Apéndices e Anexos, que servem de apoio ao

entendimento dos resultados da presente pesquisa.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 CERAMICOS

2.1.1 Materiais Ceramicos Vermelhos

A ceramica ou materiais ceramicos sao denominados como materiais
inorganicos e nao-metdlicos, obtidos na maioria das vezes através de elevado
tratamento térmico. Eles sdo considerados materiais frageis, duros e apresentam
pouca tenacidade e ductilidade, rompendo com uma deformagdo de
aproximadamente 0,1% (CALLISTER, 2012).

Diversos fatores como, propriedades, matérias-primas e areas de utilizacéo,
mostram o qudo amplo o setor ceramico €. Desta forma segundo a Associacao

Brasileira de Ceramica, este setor pode ser subdivido em (ABC, 2016):

= Ceramica Vermelha: materiais com coloragdo avermelhada, empregados na

construcéo civil, em utensilios domésticos e de adorno;

= Ceramica Branca: materiais com coloracao branca e geralmente recobertos por

uma camada vitrea e incolor;

» Materiais Refratarios: materiais com funcéo de suportar elevadas temperaturas

em processos de operacdo dos equipamentos industriais, por exemplo;

» Materiais de Revestimento (Placas Ceramicas): materiais usados ha

construgéo civil na forma de revestimento;
* Vidro, cimento e cal;

= |solante Térmico: materiais com elevada resisténcia térmica;

7

» Fritas: fritas (vidrado fritado) € um vidro moido, com finalidade de
aprimoramento estético, como resultado, torna a peca impermeavel e com

maior resisténcia mecanica;

» Corantes: constituidos de 6xidos puros ou pigmentos inorganicos sintéticos.
Sao adicionados aos esmaltes e corpos ceramicos para fornecer coloracdes

diversas e efeitos especiais;

= Abrasivos: substancias naturais ou sintéticas utilizadas para desgastar, polir,

ou limpar outros materiais;
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= Ceramica de Alta Tecnologia (Ceramica Avancada): materiais desenvolvidos
a partir de matérias-primas sintéticas de altissima pureza e por meio de

processos precisamente controlados.

No Brasil ha aproximadamente 7329 unidades produtoras, acarretando uma
producdo de 4.000.000.000 pecas/ano de blocos ceramicos e 1.300.000.000
pecas/ano de telhas. Sdo gerados 293.000 empregos diretos movimentando um
faturamento de R$ 18 bilhdes (ANICER, 2017).

De acordo com Smith (1998), os materiais ceramicos sao produzidos a partir
de trés componentes basicos: minerais argilosos, areia e feldspatos. Os minerais séo
essencialmente aluminossilicatos hidratados (Al203SiO2H20) com pequenas
quantidades de outros o6xidos, tais como TiOz, Fe203, MgO, CaO, Na20 e K20. O
mesmo autor aponta que esses materiais sao classificados como bons isolantes
térmicos e elétricos, pois ndo possuem elétrons de conducdo. Eles possuem uma
elevada temperatura de fusdo e uma grande estabilidade quimica proveniente das

suas fortes ligagBes quimicas.

No que se refere a ceramica vermelha, a argila € um forte componente da
matéria-prima Isto pode ser explicado devido as propriedades que apresentam, como
por exemplo, plasticidade, resisténcia mecéanica apds queima, possibilidade de
aplicacdo por técnicas de processamento simples e por estar disponivel em grande

guantidade.

As ceramicas vermelhas também classificadas como ceramica tradicional, séo
materiais empregados na construcdo civil (telhas, tijolos, blocos, etc.), apresentam
uma coloragdo avermelhada, proveniente do 6xido de ferro presente nas argilas. De
modo particular os tijolos comuns, onde o material constituinte é conhecido como
argila cozida, barro ou barro vermelho, sdo queimados a temperaturas que podem
atingir 900 °C, 1000 °C ou a 1050 °C (CRUZ, 2010). A cor vermelha € atribuida a

presenca de 6xido de ferro nas matérias-primas e a temperatura de queima.

O termo “argila” n&o possui um consenso na literatura cientifica, mas pode ser

empregado em duas formas mais usais de classificacao.

= Do ponto de vista granulométrico: fracdo fina de sedimentos (com

diametro inferior a 2 um);
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= e da dtica mineraldgica: grupo de minerais que sao silicatos hidratados

de aluminio.

As argilas sdo classificadas como materiais constituidos por particulas
finamente divididas formadas essencialmente por argilominerais, um material natural,
terroso, de granulacdo fina, que quando hidratada adquire certa plasticidade.
Compreendem as particulas do solo de diametro inferior a 2 ym, das quais podem
fazer parte diferentes tipos de minerais como: silicatos hidratados de aluminio e ferro
(filossilicatos) e ainda conter certo teor de elementos alcalinos e alcalinos terrosos,
além de matéria organica, sais solluveis (impurezas) e particulas de quartzo, dolomita,
calcita e outros minerais residuais cristalinos ou mesmo amorfos (BERGAYA; THENG,;
LAGALY, 2006; TEIXEIRA-NETO, E ; TEIXEIRA-NETO, A, 2009; MURRAY, 2007).

Os tipos de argilas mais comuns sdo formados de folhas tetraédricas (T) de
silicio e octaédricas (O) de aluminio, e, com menor frequéncia, de magnésio e/ou ferro.
As folhas tetraédricas (T) de silicio e octaédricas (O) de aluminio encontram-se
agrupadas nas unidades nas proporc¢oes 1:1 (TO) ou 2:1 (TOT). As argilas resultam
de processos metamaorficos, magmaticos, hidrotermais, diagenéticos e intempéricos,
de outros silicatos principalmente feldspatos e feldspatdides (SHREVE & BRINK,
1977).

Segundo Motta et al. (2001), a argila em sua maior parte é constituida por
argilominerais, entretanto pode também conter outros minerais como, quartzo, mica,
pirita, hematita, matéria organica, entre outras impurezas. Os principais argilominerais

sdo caulinita, ilita e esmectita ou montimorilonita.

Na argila, o composto de maior abundancia é o 6xido de silicio (SiO2- silica),
seguido pelo 6xido de aluminio (AlzOs3— alumina) como o segundo de maior
predominancia. A concentragdo de alumina em uma argila € um indicativo da
quantidade de argilominerais e da sua plasticidade (PECANHA JUNIOR, 2006).

Varios pesquisadores (ALEXANDRE, 1997; HOLANDA e SOUZA, 1999;
VIEIRA, 2001), dentre outros, ja estudaram detalhadamente e caracterizaram as
argilas do municipio de Campos dos Goytacazes. Todos os resultados obtidos foram
semelhantes e apontaram como principais caracteristicas a predominancia da

caulinita, conforme mostram os difratogramas da Figura 2.1.
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Figura 2.1 — Difratogramas de raios X de algumas argilas de Campos dos Goytacazes/RJ.
(Fonte: Vieira, 2001)

Além da natureza caulinitica das argilas, as massas ceramicas de Campos dos
Goytacazes ainda sao caracterizadas pelos seguintes fatores: alto teor de fracéo
argila, o que provoca alta plasticidade e, consequentemente, aumento de porosidade;
baixo teor de 6xidos fundentes, o que néo contribui na reducédo da temperatura para
formacéo de fase liquida prejudicando a sinterizacdo; e a presenca da gibbsita, que
também contribui para o0 aumento da perda ao fogo, bem como o aumento da
refratariedade da massa ceramica, necessitando de mais energia para consolidar as
particulas (MONTEIRO et al., 2004).

Segundo Pedroti (2011), as propriedades apresentadas por certas argilas como
suportar sem se deformar altas temperaturas e também atagues corrosivos,
proporcionam ao material ceramico, uma grande e vasta area de estudo. Tais
observacdes foram feitas nos diferentes tempos da historia, em que esses materiais
revestiam fornos, habitagdo ou eram usados como utensilios domésticos. Atualmente,
0 material ceramico € usado também em foguetes, motores, satélites, entre tantas
outras aplicacdes.
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2.1.2 Durabilidade de Materiais Ceramicos Vermelhos

A industria da ceramica vermelha vem buscando, cada vez mais, a obtencao
de materiais duraveis, proporcionando a ampliacdo do mercado e o crescimento do
valor agregado ao produto final, propiciando confiabilidade ao mesmo (PEDROTI,
2007). Dessa forma, todos os materiais envolvidos numa construcdo devem
apresentar as caracteristicas adequadas para que seja possivel o correto
desempenho sob condi¢des previstas durante o seu tempo de vida atil (CHAVES,
2009).

De acordo com a norma NBR 15575-1 (2013), define-se vida util como o
periodo em que uma construcao e/ou seus sistemas se prestam as atividades para as

quais foram projetados e construidos.

A durabilidade pode ser definida como a capacidade que uma construcao e
seus elementos possuem para manter determinadas caracteristicas, de forma a
permitir o seu desempenho sob condic8es previstas durante um determinado periodo
de tempo. Por isso, € fundamental que o método construtivo adotado seja 0 mais

adequado.

Pretende-se entdo que as construcdes e seus componentes apresentem uma
durabilidade adequada, de modo que a sua vida Util seja a prevista. Apenas desta
forma € possivel que os materiais resistam as acoes que lhes sdo impostas ou pelo
menos para que as consequéncias dessas acdes sejam minimizadas, aumentando o
tempo de vida da construcao e minorando 0s gastos necessarios para sua reabilitacéo
(FONSECA, 2012).

Segundo Xavier (2006), o processo de degradacdo nos materiais ceramicos
através do contato com as condi¢des atmosféricas. Segundo Salles (2006), dentre os
problemas construtivos ocasionados pela degradacdo destacam-se geralmente a

desagregacao, a decomposicéo, a desintegracao e a oxidagao.

Frasca (2005) aponta os agentes atmosféricos ou de intemperismo que agem

diretamente nos materiais ceramicos, tais como:
=  Umidade na forma de chuva, névoa e umidade relativa do ar;

* Insolagéo e resfriamento sazonais: responsaveis pelos movimentos de

dilatacdo e contracao térmicos;
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= Temperatura do ar: tende a acelerar as reacdes quimicas;
= Vento: energia cinética que promove a acao abrasiva sobre as paredes.

Os materiais ceramicos, quando expostos a condi¢bes climéticas locais
apresentam diversos problemas. Xavier (2006) afirma que esses problemas ocorrem
pelo fato das edificacdes ndo possuirem protecdo mecanica externa nas paredes. A
degradacédo manifesta-se atraves da reducao de resisténcia mecanica, por exemplo.
Nos ceramicos os mecanismos de degradacao atuantes sao similares aos que agem

NOS processos intempéricos naturais.

Neste trabalho sdo estudados os efeitos provocados pelos agentes quimicos e
fisicos. O agente fisico provoca dilatacdo e contracdo térmica, ocasionando tensdes
internas na peca ceramica. No que se referem aos agentes quimicos, eles penetram
nas fissuras e poros dos materiais, diminuindo a coeséo e alterando os materiais
constituintes. De acordo com Xavier (2006), a umidade e outros componentes que sao
transportados na solugcdo podem propiciar novas cristalizacdes decorrentes de

reacBes quimicas, em especial quando sais sollveis estdo presentes.

A acdo dos sais tem sido responsavel pela degradacdo de construgcdes em
algumas regides costeiras e é objeto deste estudo. Os sais podem ser dissolvidos e
levados para a superficie quando a umidade do ar é absorvida pela peca, ocasionando
o manchamento da mesma. Quando ficam na parte interna, 0s sais se cristalizam e
se expandem prejudicando a peca. Ja na superficie a cristalizacdo dos sais pode

provocar eflorescéncia ocasionando a queda do revestimento.

Nas proximidades dos oceanos, em ambientes litoraneos, ocorre deposicao de
sais nos materiais, que dependendo da sua composicdo podem provocar acdes
mecanicas através da cristalizacao e eventuais a¢des quimicas. As Figuras 2.2, 2.3,
2,4 e 2.5, mostram respectivamente alguns problemas observados quando as

edificacfes ndo possuem uma protecdo mecanica externa.

A Figura 2.2 mostra um exemplo de degradacéo na alvenaria de um muro
proximo a um ambiente marinho; trata-se de uma construgdo em um condominio

residencial, localizado no municipio de Sao Joao da Barra-RJ.
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Figura 2.2 — Degradacao em alvenaria em ambiente marinho — S&o Jodo da Barra/RJ.
(Fonte: acervo da autora)

A Figura 2.3 (a) ilustra um exemplo de eflorescéncia ocasionada por uma
secagem lenta de uma solugdo com sais no interior do material ceramico, resultante
de infiltragbes ou do solo. Esta secagem leva a precipitacdo de sais na superficie da
estrutura através da evaporacao; conforme ja comentado, a cristalizacdo de sais
guando acontece perto da superficie pode gerar forcas que promovem uma

desagregacao granular e escamacao da peca.

A Figura 2.3 (b) mostra um exemplo de lascagem, fenbmeno que esta
associado a acumulacdo de sais no interior do material ceramico. A acumulacao de
sais provoca o descamamento superficial, resultando na perda do material. Este

problema inicialmente se apresenta sob forma de escamacéo.
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(a) Eflorescéncia em ladrilhos ceramicos (b) Lascagem em ladrilho ceramico
Figura 2.3 — Degradacao em ladrilhos ceramicos (a e b).
(Fonte: Fonseca, 2012)
Xavier (2006) cita a degradacéo rapida dos ceramicos vermelhos gerada pela

agressividade do ambiente marinho, provocando a completa decomposicao das pecas
(Figura 2.4 a e b).

h .

(a) Degradagdo rapida em alvenaria (b) Degradacao rapida em alvenaria
em ambiente marinho — Grussai-RJ em ambiente marinho — Grussai-RJ

Figura 2.4 — Degradacao rapida de alvenaria em muros em ambiente marinho (a e b).
(Fonte: Xavier, 2006)

O mesmo autor ainda mostra o efeito da ascensao por capilaridade de aguas
sulfatadas (Na2SOs4), o resultado € a degradagdo das primeiras fiadas de blocos,

mesmo contendo protecdo (chapisco, emboco e pintura) (Figura 2.5).

As patologias observadas nas estruturas apresentadas nas ilustracdes estao
relacionadas a diferentes fatores: protecdo mecanica baixa, clima tropical, etc.;
entretanto, a ma qualidade dos produtos pode ser considerada o fator primordial.
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Figura 2 5 — Degradacao rapida de alvenaria por ascenséo de aguas sulfatadas.
(Fonte: Xavier, 2006)

Na ceramica vermelha o processo de degradacdo tem uma intensidade que
depende das condi¢cdes atmosféricas em que as pecas estédo inseridas e também do
nivel de tratamento térmico a elas imposto. Os efeitos provocados por essa

degradacdo sdo absorcdo de agua, aumento da porosidade, perdas relacionadas a

resisténcia e a variagdo de dimens&o por retragdo ou expansao.

2.1.3 O Processo Ceramico e as Transformacdes da Matéria-Prima
2.1.3.1 Processo de Fabricacao

Os processos utilizados para a fabricagdo dos materiais ceramicos sao
parcialmente ou totalmente similares e se diferem de acordo com o tipo de peca ou
material desejado. De modo geral, o processo de fabricacdo dos materiais ceramicos
€ composto por uma série de etapas, as quais podem ser visualizadas na Figura 2.6

e resumidas na seguinte sequéncia:

» Preparacdo das matérias-primas: extracdo, beneficiamento e

formulacéo;
= Conformacéo dos produtos: extrusdo e/ou prensagem;
= Tratamento térmico: secagem e queima.

A Figura 2.6 ilustra a sequéncia bdasica caracteristica dos processos de
fabricacdo dos blocos ceramicos.
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MATERIA-PRIMA:
ARGILA 1 + ARGILA 2

e ——————

e, ————

e, —————

T ————————— = ——

________________

T ———————————

o —————————————

e ——————

T ————————— = ——

Figura 2.6 — Esquema basico tipico de processos de fabricacéo de blocos ceramicos.
(Fonte: elaboracao prépria)

Conforme mostra o esquema representado na Figura 2.6, primeiramente faz-
se a preparacdo da massa ceramica com um ou mais materiais argilosos. De modo
geral, mistura-se uma argila mais plastica com uma menos plastica (no jargdo dos
ceramistas: “gorda” e “magra”, respectivamente). A argila “magra” apresenta menor
plasticidade e é rica em quartzo. Ja a argila “gorda” é caracterizada por sua alta

plasticidade, granulometria fina e composicéo basicamente de argilominerais (MOTTA
et al., 2001).

Apés a mistrura, todo material € laminado e realiza-se a conformacgéo da peca

ceramica; neste trabalho a conformacéo foi realizada por extrusdo. Na indastria da
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ceramica vermelha a extrusdo € o método mais utilizado, por ser mais econémico,
entretanto gera um produto de menor valor. A extrusdo € uma técnica de producao
associada a elevada produtividade, principalmente para produtos de secao transversal
constante (RIBEIRO et al., 2003).

Na etapa de extrusdo a massa ceramica € forcada, previamente desaerada,
através de uma dada matriz (boquilha), utilizando um émbolo ou um parafuso (BOCH
e NIEPCE, 2007), adquirindo assim a forma pré-determinada pela matriz projetada
para a peca. A extrusora (maromba) € o equipamento encarregado pela conducéo,
compactacao e extrusdo da massa ceramica. A Figura 2.7 apresenta um esquema da

maquina de extruséo do tipo parafuso (maromba), sendo esta a mais utilizada.

Vale ressaltar que a etapa de extrusao deve apresentar alguns cuidados e as
proporc¢des devem ser estudadas, afim de evitar empenos ou distor¢des, escamagao,

fissuras, segregacao e inclusoes.

CAMARA DE VACUO
PARA BOMBA DE
\[r VACUO
-

LAMINADOR

TUBOS

.
o

DESAERADA

E— Y

PECAS VARIADAS

Figura 2.7 — Esquema ilustrativo e simplificado das partes de uma extrusora.
(Fonte: BEQ, 2016)

ApOs a extrusao se faz o corte das pecas e o material € levado para secagem
naturalmente ou através de processo mecanico, a secagem € uma etapa importante
na maioria dos produtos ceramicos, cujo objetivo primordial € uma adequada

eliminagdo do excesso de umidade.

As pecas ap0s a secagem estado aptas para serem queimadas. A etapa de

gueima € considerada a mais importante, além de representar a maior parcela do
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custo industrial; € neste estagio que as pecas adquirem as propriedades necessarias
para sua utilizacdo (DUTRA, 2007).

De acordo com Fonseca (2012), as transformagOes que ocorrem durante o
processo de queima apresentam grande complexidade e resultam da composicéo
quimica e mineraldgica do material de partida, que podem ocasionar alteracbes da
dimensédo e da massa dos produtos. Por isso, 0os parametros de queima devem ser
determinados conforme a composicdo do material. Apos todas as etapas descritas
anteriormente o produto € estocado.

2.1.3.2 Transformacdes Térmicas e Comportamento de Algumas Matérias-

Primas

No processamento dos produtos ceramicos, como destacado anteriormente, a
gueima é considerada uma das etapas mais importantes, quando o material sofre as
reacoes e as transformacdes quimicas e fisicas necessarias para propiciar ao produto
final, microestruturas com propriedades desejadas. Para Boch e Niepce (2007), é a
acao da temperatura sobre a massa ceramica que transforma esta mistura granular

dispersa em um corpo sélido de elevada resisténcia.

Nos produtos ceramicos ocorrem reacdes durante todo o processo de gueima
que variam de acordo com o tipo de argila utilizada, cujas transformacfes térmicas
sdo basicamente: evaporacao da agua livre, desidroxilacdo, oxidacéo, vitrificacao e

sinterizacdo da peca ceramica.

Segundo Reed (1995), o processo de queima se resume em trés etapas: pré-

sinterizacao, sinterizacao e resfriamento.

A sinterizacdo é considerada a etapa mais complexa do processo, a qual, para
se alcancar as propriedades desejadas, é necessario um significativo conhecimento
do material e do processo utilizado. Entretanto a pré-sinterizacao e o resfriamento ndo

devem ser desconsiderados.

De acordo com Mas (2005), na fase crua, as particulas estdo conectadas pela
plasticidade. Acima de 700 °C, os fundentes (os Oxidos de potéassio, sodio e ferro,
entre outros) formam liquido de alta temperatura, ou seja, vitrificam e consolidam as

particulas.
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Mas (2005) compara a sinterizacdo do corpo ceramico, por fase liquida, como
a formacéo de "soldas internas” entre as particulas do composto ceramico (Figura
2.8). Conforme o corpo vai se resfriando, o liquido entre as particulas solidas internas
forma "pontos de solda". Quanto mais elevada é a temperatura de queima, maior € a
qguantidade de liquido que se forma e a malha dos pontos de solda internos se torna

cada vez mais densa.

L

Figura 2.8 — Esquema de sinterizagao.
(Fonte: Mas, 2005)

O processo de queima envolve fundamentalmente quatro fenémenos:
consolidacdo, densificacdo, crescimento ou decréscimo de alguns grdos ou
desaparecimento de outros e reacdes fisico-quimicas no material granular e depois
no material consolidado (BOCH e NIEPCE, 2007).

Segundo Toledo (2003), o comportamento da massa ceramica sofre algumas
oscilacbes na presenca das transformacdes térmicas, sobretudo por envolverem
matérias-primas naturais, cujas composi¢cdes possuem heterogeneidade, diversidade
de concentracdo de seus constituintes e diversas impurezas. Na Tabela 2.1 estéo
resumidas as principais transformacdes que ocorrem nos materiais argilosos em
decorréncia da temperatura, essas transformagfes sdo esquematizadas na Figura
2.9.
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Tabela 2.1 — Principais ocorréncias e reacdes térmicas no processo ceramico.

Tempoeratura Efeitos Térmicos
Q)
Até = 150 Evaporacdo de aguas de plasticidade, de amassamento e de capilaridade
- dguas nao ligadas, presentes nos poros e preenchendo vazios.
Liberac@o continua de agua zeolitica (presente entre as moléculas de
= 100 - 400 ! .
alguns tipos de argilas).
=280 A gibbsita [Al(OH);] sofre desidroxilacao.
Reacao da desidroxilagédo da goethita [FeO(0OH)] considerando:
= 320 °C - com substituicdo isomorfica por Al3*(muito préximo da
300 - 360 gibbsita;
= 360 °C — sem substituigo por AI3*,
200 - 600 Oxidacao de matéria orgéanica.
Em caulinitas ocorre uma rapida saida de &gua, processo de
desidroxilagdo, transformando-a na fase amorfa metacaulinita. Nesta
450 - 600 etapa os gases formados a partir de outros materiais sdo liberados. E
importante que a atmosfera do forno seja oxidante para que ocorram
reacdes completas das liberagbes gasosas.
~573 Inversdo polimorfa do quartzo (Si0,)a < B; provoca alteragbes de
- volume =+ 2 (expande no aquecimento).
Impurezas sollUveis (sais) que se precipitam dos intersticios das particulas
fundem-se formando um filme liquido preenchendo poros capilares,
= 600 - 800 . L.
estabelecendo pontos de contato entre particulas (uma espécie de
pseudosinterizacdo das argilas).
Ocorre a desidratacdo quimica continua (perda da agua de constituicdo
700 — 950 das moléculas pelos processos de desidroxilagéo) dos minerais micaceos
(ilita e muscovita), cujo efeito maximo ocorre em torno de 850 °C.
= 675 - 950 Decomposicédo da calcita: CaC0O4
Argilas reagem com fluxos tais como impurezas tipo carbonatos
= 800 — 900 (ex.:K,C03) para fornecerem uma fase liquida viscosa nos intersticios das
particulas.
> 950 Ocorre a vitrificacdo seguida da cristalizacao.
980 Nucleacdo da mulita.
1050 Silica amorfa proveniente dos argilominerais inicia a formacdo da
cristobalita.
Feldspatos presentes na massa iniciam fusdo, dissolvem a silica e alguns
1050 — 1200 outros materiais, favorecem a formacgéo de uma fase vitrea da cer@mica

com o fechamento de poros e rapido decrescimento da porosidade.
Presenca de mulita e cristobalita, dependendo da matéria-prima.

(Fonte: Toledo, 2003)
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Figura 2.9 — llustracdo bésica tipica do comportamento de um material ceramico em funcao
da matéria-prima e da temperatura.
(Fonte: Toledo, 2003)

2.2 SALINIDADE

2.2.1 Aspectos Gerais

O Brasil esta situado no continente americano e ocupa a parte centro-oriental
da América do Sul, tem a maioria de suas terras localizadas nas latitudes mais baixas
do globo, o que lhe atribui as caracteristicas de pais tropical. Apresenta uma linha
costeira que se estende pelo Oceano Atlantico, uma das maiores do mundo, com
extensado de 7.367 km (IBGE, 2016).

A maior parte da populacéo brasileira reside em area litoranea, determinando
a forte presenca de construcBes nestas areas. Pode-se entdo afirmar que grande
parte das construcfes existentes esta localizada proxima a zona costeira, fazendo
com gue exista uma interagc&o constante entre os ambientes marinhos e as edificagcdes

urbanas.

Conforme ja comentado em topicos anteriores, na durabilidade dos materiais
ceramicos o efeito do ambiente marinho é um dos fatores de degradagéo. O nevoeiro
salino pode ser arrastado pelo vento desde as zonas costeiras para zonas afastadas
da costa; vale ressaltar que a concentragao de sais na atmosfera diminui rapidamente
com a distancia da costa (CRUZ, 2010).
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Quando se discutem sobre os principais fatores de degradacdo de pecas
ceramicas em ambientes marinhos, é essencial destacar a dgua do mar como
principal agente de degradagéo. Mehta & Monteiro (1994) afirmam que no ambiente
marinho o principal agente responsavel por processos fisicos e quimicos de

degradacédo é a agua salgada.

A salinidade destaca-se entre as propriedades da agua, representando um
grande perigo para as estruturas. No ambiente marinho a agressividade quimica é

proveniente, principalmente, dos sais que se encontram dissolvidos na dgua do mar.

Os elementos distribuidos nos oceanos sao classificados pelos oceandgrafos
em 3 grupos: elementos inorganicos maiores (Cl, Na, S, Mg, Ca, K), elementos
menores (Br, C, Sr, B, Si, F) e elementos tracos (N, Li, Rb, P, I, Fe, Zn, Mb). Na agua
do mar estes elementos estdo sempre presentes como componentes de certos
compostos quimicos. Alguns compostos como 0s que contém sodio e potassio sdo
muito estaveis, enquanto outros, que contém silicio e magnésio, sao relativamente
instaveis (ROSS, 1982).

A concentracdo de sais presentes na agua do mar varia segundo a
profundidade, a temperatura e a proximidade da costa. A concentracéo dos principais
componentes da agua pode variar devido a acdo de diversos processos como a
formacao e derretimento de geleiras, evaporacéo e a chuva. Vale observar que estes
efeitos sofrem modificacdes ao longo das esta¢des do ano (LIMA & MORELLI, 2004).

Na agua do mar os ions mais abundantes que correspondem aproximadamente
99% dos sais do mar sédo: Cl, Na*, Mg?*, Ca?*, K*. Conforme mostra a Figura 2.10,
em média, em cada 1000 g de agua do mar, cerca de 35 g sdo sais (CRUZ, 2010).
Fonseca (2012) ressalta que a maioria dos ions que constituem os sais séo o cloreto
(CI) e o sodio (Na*), respectivamente com porcentagens médias de 55% e 30,6%,

formando o cloreto de sddio (NaCl).
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Ton %5 SAIS
CI™ (Clorets) 35,070 | Anion (358
Na*(Sédio) 30,610 | Cation

505 (Suifata) 7.720 | Anion

Mg?+ (Magnésio) 3,680 | Cation

Ca®* (Calcia) 1,180 | Caticn - AGUA (965g)
Kt (Potassio) 1,100 | Caticn

HCOZ (Bicabornata) | 0400 | Anion

Br~(Brameio) 0,120 | Cation

5r 3+{Esfrﬁm i) 0,020 | Cation

Eo (Eorato) 0.010 | Anion

F~{Aluorato) 0.003 | Anion

Figura 2.10 — Porcentagem média dos ions presentes nas aguas dos oceanos.
(Fonte: Fonseca, 2012)

O cloreto de sodio (NaCl) apresenta grande importdncia ndo somente em
relacdo a quantidade presente, conforme pode ser observado na Figura 2.11, mas
também no que se refere a agressividade, destacando a corrosao formada a partir dos

sais, com incidéncia frequente.

Sadio

Sulfato
7.75%

Magnésio
3.70%
Calcio
1,18%
Potassio 1,11%

outros
0.23%

Cloreto
55.29%

Figura 2.11 — Distribuicdo média dos sais na agua do oceano.
(Fonte: Lima & Morelli, 2004)
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A degradacéao provocada pelo NaCl tem sido estudada em variados materiais
através de diversos autores, como por exemplo, em argilas para ceramica estrutural
(GALHANO & SIMAO, 2010), na degradacdo de materiais ceramicos (CRUZ, 2010;
FONSECA, 2012), na durabilidade de geossintéticos (SALLES, 2006) e em concretos
por Crauss (2010).

2.2.2 Mecanismos de Penetracao

A penetracdo da salinidade pode ocorrer de variadas formas, através da chuva,
pela acdo do nevoeiro salino oriundo do mar e também quando o material estd em
contato com o solo. Nessa penetracdo ocorre o transporte de cloretos para o interior
da rede dos poros dos materiais, entretanto € um processo que acontece somente em
meio liquido, sendo assim, para 0s poros que nao contiverem agua, ou seja, que nao

estiverem dissolvidos numa solucéo, a penetracédo nao acontecera (FONSECA, 2012).

Os mecanismos de transporte para penetracdo dos sais sdo: absorcao,
migracdo, difusdo e permeacdo. A absorcdo é um mecanismo de transporte de
liguidos que acontece através dos poros capilares devido a tensdo superficial do
liguido. Nesse mecanismo 0s cloretos existentes no meio liquido penetram no
material. Crauss (2010) explica que a entrada dos cloretos no material depende das

caracteristicas do liquido, como densidade, viscosidade e tenséo superficial.

Nos materiais ja saturados a absor¢cdo ndo acontece; para que a mesma ocorra
€ necessario que o0s poros estejam totalmente ou parcialmente secos. Este tipo de

mecanismo se da quando o material esta suscetivel a ciclos de molhagem e secagem.

b BN

No que se refere a migracdo, este mecanismo acontece devido a
movimentacdo de substancias com cargas elétricas presentes no interior da solucgéo,

ocasionada pela aplicacdo de uma diferenca de potencial elétrico (CRUZ, 2010).

O mecanismo de migragdo idnica dos cloretos é um processo eletrolitico
governado pela condutividade da solugéo dos poros, e depende da concentragcédo dos
diversos ions presentes na solugcédo. Os ions mais atuantes no processo condutivo sao
Na*, K*, Ca?* e OH. A condutividade dos ions Na* e K* é menor do que a
condutividade dos fons cloreto. J4 a participacdo do ion Ca?* é bastante reduzida,
visto que sua concentracdo na solugédo dos poros € muito pequena. Em relagédo ao ion

OH-, sua condutividade é alta quando comparada aos outros ions (CRAUSS, 2010).
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A difusdo é um mecanismo de transporte que pode ser definido como o
movimento de massa que acontece de uma area de alta concentracdo para uma area
de baixa concentracdo, em virtude de um gradiente de concentracdo ou devido a
diferencga de potencial quimico, resultante do deslocamento do sal para o interior dos
materiais (CRUZ, 2010). A penetracao de cloretos por difusdo ocorre na rede de poros
dos materiais preenchida com agua. Para acontecer a penetracdo nao é necessaria a
movimentagdo da agua, mas sim um gradiente de concentragdo de ions entre o

interior e a superficie do material.

O transporte de cloretos através do mecanismo de permeacdo acontece
guando a solucdo atinge toda a estrutura porosa dos materiais, mas somente em
materiais ja saturados. Nesse mecanismo a solugéo é transportada devido a diferenca

de pressdo. Costa (1997) afirma que a permeacdo é considerada apenas em

estruturas que estédo submetidas a uma pressao hidrostatica elevada.

2.2.2.1 Influéncia da Porosidade

A porosidade € uma caracteristica fundamental para o controle da penetracéo
de solucdes e influencia em grande parte na velocidade de degradacédo dos materiais,
tornando-se um importante parametro a ser estudado. No caso dos materiais
ceramicos, o tempo, a temperatura maxima de queima e o proprio método de

fabricacao, estao estreitamente ligados a porosidade final da peca (CRAUSS, 2010).

De acordo com Fonseca (2012), as caracteristicas de porosidade influenciam
diretamente na capilaridade, que é considerada um dos mecanismos de transporte
que mais afeta a durabilidade dos materiais. A capilaridade esta relacionada com a
dimensdo dos poros e a conectividade entre eles. Quando ndo existe uma
conectividade a solucdo ndo avanca e se concentra apenas na superficie do material.
Um exemplo é a eflorescéncia, o0 mesmo autor ressalta que as eflorescéncias
ocasionadas pela cristalizacdo na superficie dos materiais provocam danos menores,

guando comparadas com aquelas que acontecem no interior (sub-eflorescéncias).

Outro fator a ser considerado é a dimensdo dos poros dos materiais, Lubelli
(2006) afirma que no caso de poros com pequena dimensao, menores que 0,1 um a
absorcéo € lenta. A faixa que facilita a permeabilidade esta entre 0,1 um e 1000 pm.

As caracteristicas da solucdo também apresentam grande importancia, sao elas
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viscosidade e densidade. Segundo Fonseca (2012), existem férmulas tedricas para o
calculo da penetracdo por capilaridade, onde sdo consideradas as caracteristicas

porosas do material em conjunto com as caracteristicas da solucéo.

2.2.3 Interacado Salinidade — Materiais de Construcdes

2.2.3.1 Mecanismos Fisicos (Cristalizacao dos Sais)

A formacdao de cristais nas solucdes salinas existentes nos poros e fissuras dos
materiais é considerada um importante mecanismo na degradacédo dos materiais de
construcdes. A cristalizacdo € um processo que acontece quando um soluto dissolvido
se retira da solugdo para formar cristais. Para que a cristalizagcdo aconteca €
necessario que a solucao esteja supersaturada, ou seja, deve apresentar uma
quantidade de soluto superior a sua solubilidade, o que depende diretamente da
guantidade de solvente existente e da temperatura da solucdo (CRUZ, 2010). A
ocorréncia da cristalizacdo também pode estar relacionada ao ambiente, e acontece
quando a umidade relativa € menor que a umidade relativa de equilibrio da solucao
saturada de sal (FONSECA, 2012).

De acordo com Cruz (2010), no caso do cloreto de sédio a solubilidade varia
pouco com a temperatura, sendo assim o aumento da concentracdo salina ira

depender da evaporacao da agua.

O crescimento de cristais provoca ligeiras tensdes. Fonseca (2012), em seus
estudos, mostrou que além dessas tensdes, o crescimento dos cristais provoca uma
elevacdo de cargas (aumento de peso). Varios fatores estdo relacionados ao
crescimento e aos problemas causados pelos cristais de NaCl, como a
supersaturacdo, a dimensdo dos poros e a intensidade das forgcas repulsivas
existentes entre os sais e a parede dos poros (SCHERER, 2004).

O inicio da cristalizacdo dos sais em uma solucdo acontece através de um
processo de nucleagdo, onde as moléculas presentes no soluto que se encontram

dispersas no solvente se agrupam de maneira organizada (Figura 2.12).
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Figura 2.12 — Cristalizagéo do NacCl.
(Fonte: Fonseca, 2012)

A supersaturacdo € um estado quimico de uma solucdo que contém uma
porcentagem de sais maior que a sua capacidade de dissolucdo. Quanto maior o grau

de supersaturacao das solu¢des maior sera a velocidade de formacédo dos cristais.

Os ciclos de molhagem e secagem podem resultar numa supersaturagao, ja
gue na evaporacdo quando o material € molhado pela primeira vez os sais presentes
se precipitam e ficam depositados. Num segundo ciclo quando ocorrer novamente a
molhagem, a nova solucdo contendo sais, podera ou nédo, dissolver os sais deixados
pela primeira solugdo ocorrendo a evaporagdo novamente. Esse processo se repete
de forma ciclica. Dessa forma, as solucbes vao se enriguecendo através da
acumulacéo de sais depositados até ocasionar sua saturacdo. Vale ressaltar que o

cloreto de sédio ndo atinge altos graus de supersaturacao.

Cruz (2010) relaciona a velocidade de formacdo dos cristais com o nivel de
degradacdo dos materiais e observa que a partir das propriedades dos materiais ainda
nao é possivel prever a sua durabilidade, devido a cristalizacdo dos sais soluveis. Ele
relata sobre a dificuldade de se obter um ensaio acelerado que ocasione uma
degradacéao equivalente a degradacao observada em servico, e que possibilite estimar

a durabilidade desses materiais.

Segundo Cruz (2010), os principais questionamentos relacionados a
cristalizacdo seriam em que condi¢des, onde ocorre e por qual motivo a degradacao
se origina dessa cristalizacdo. De acordo com algumas teorias, a degradacédo €&
ocasionada pela presséo de cristalizacdo. Essa pressao acontece quando os cristais

se desenvolvem no interior dos poros exercendo pressdo em suas paredes.
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2.2.3.2 Degradacéao por Processos Quimicos

O processo de alteracdo dos minerais que constituem 0s materiais ceramicos
esta de alguma forma relacionado com a agua. Pinto et al. (2006) explicam que a 4gua
marinha somente ndo constitui um agente de alteracdo quimica, entretanto sua
presenca é considerada indispensavel, pois a mesma possui diversos sais que
exercem uma importante acdo quimica. A agressividade quimica do ambiente marinho
se deve principalmente aos sais que se apresentam dissolvidos na agua do mar, sao
eles: cloreto de sodio, cloreto de magnésio, sulfato de magnésio, sulfato de célcio,

cloreto de calcio, cloreto de potassio, sulfato de potassio e bicarbonato de calcio.

A degradacdo dos materiais é proveniente de uma série de reacBes quimicas.
Fonseca (2012) relata que interacdo entre a agua e 0s materiais resulta nos
fendmenos de dissolucéo, oxidacao-reducao e hidrélise. O mesmo autor aponta que

guando se consideram a¢des quimicas, a agua € um importante agente.

Nas é&reas urbanas conforme jA& mencionado, podem estar presentes
compostos como o cloreto de sddio (NaCl), que modifica as propriedades naturais da
agua que apresenta um pH de 7. A agua dos oceanos € classificada como alcalina e
possui um pH que pode variar entre 7,4 e 8,5. Essa variacao € baixa devido as reacdes

relacionadas ao gas carbdnico que tendem a manter o equilibrio do pH (CRUZ, 2010).

O pH é controlado pela concentracdo de H* existente na agua; quando essa
concentracédo € alta, a agua é classificada como acida, entretanto quando se tem uma

baixa concentracdo, a agua é alcalina (dgua do mar, por exemplo).

Na hidrélise os ions H* substituem o0s cations presentes nos minerais
ocasionando sua alteracdo. Segundo Fonseca (2012), o tipo de ligacdo quimica &
outro fator que influencia o grau de alterabilidade. A ligacdo quimica se estabelece
guando atomos reagem entre si e ocorre entre os elétrons da camada mais externa

da eletrosfera (camada de valéncia).

As ligacOes entre os elementos dependem da afinidade que os mesmos
apresentam entre si, sendo definida pela menor ou maior distancia entre os elementos
na tabela periddica. A ligagdo existente entre os elementos de grupos distantes
apresenta uma fragilidade maior, ao contrario dos elementos que se encontram mais

proximos, estes formam ligacbes mais resistentes. Assim, nos materiais cujos
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elementos ndo apresentam afinidade, existe uma maior probabilidade de ocorrer a
separacao por meio da ligacdo ibnica, que se baseia na atracdo eletrostatica entre

fons de cargas opostas.

O ganho ou a perda de elétrons num &tomo é denominada de oxidacdo ou
reducdo. O termo oxidacao esta relacionada a perda e reducéao ao ganho de elétrons.
Numa transformacéo quimica quando o numero de elétrons se mantém constante, a

oxidacéo e a reducdo ocorrem de forma simultanea.

O atomo para perder elétrons, € necessario a presenca de outro que 0s possa
aceitar, e vice-versa. Na natureza os elementos estao presentes sob variados estados
de oxidacéo. A tendéncia que o elemento tem de perder ou ganhar elétrons depende

do seu valor potencial padréo.

Na atmosfera as aguas existentes, como exemplo, as particulas resultantes da
agitacdo marinha se enquadram nos ambientes denominados oxidantes, em virtude
do seu contato com o oxigénio existente na atmosfera. Assim, a maioria dos elementos
que tém contato com esse tipo de agua apresentara uma perda maior de elétrons.
Para que acontega a oxidagao de um elemento, um composto oxidante deve estar

presente, ou seja, com um valor de potencial padrdao maior (FONSECA, 2012).

O potencial padrdo nas aguas € maior quando as concentracdes de sais sao
maiores. Assim, quando se conhece os valores de potencial padréo para elementos e
compostos diferentes é possivel averiguar quais possuem maior propensao a reducao
ou oxidacao, tomando como base os valores dos agentes constituintes da alteracéao,
sais e agua, que quanto mais distantes dos valores de referéncia, mais favoravel sera

a ocorréncia das reacdes de reducao e oxidacao.
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2.2.4 — Ataque quimico

Este ensaio buscou simular em laboratério a agresséao sofrida pela ceramica
através do meio ambiente. No procedimento de alteragdo em laboratério os corpos de
prova ceramicos foram submetidos a ataques quimicos utilizando 4gua do mar
sintética com o objetivo de avaliar o potencial dano causado pela exposicdo aos
principais agentes intempéricos que proporcionam alterabilidade nos materiais

ceramicos vermelhos.

Conforme ja discutido, os materiais ceramicos apresentam alguns problemas
guando expostos as condicbes ambientais, 0s ensaios tratados neste topico simulam
0s problemas abordados no Item 2.1.2 que degradam os materiais ceramicos
vermelhos. O’Farrell et al.(1999) e O’Farrell et al. (2000) em seus trabalhos concluiram
gue a argamassa empregada para assentamento de alvenaria ceramica sofre uma
expansao proveniente da reacdo quimica dos sulfatos e cloretos quando estdo em
conjunto com a portlandita (Ca(OH)2) e a brucita (Mg(OH)z), ocasionando em 562 dias

a faléncia do material.

No que se refere aos sulfatos, O’Farrell et al. (1999) analisou ceramicas que
sofreram ataques por agua sulfatada presente nos solos, fenbmeno frequente em
regides de clima tropical. Essas aguas transportam sulfatos através dos capilares das
pecas depositando-0s nos poros. Devido a variagdo de umidade e temperatura, ocorre
a recristalizacdo e expansao dos sulfatos resultante da reacdo quimica, ocasionando

a degradacéao das pecas.

Segundo Xavier (2006), as construcfes apresentam uma infraestrutura que
geralmente ndo sdo impermeabilizadas, possibilitando a ascenséo de agua sulfatada
pelos capilares da estrutura e da alvenaria, modificando a coeséo entre as particulas

do material ceramico.

Em relagéo aos cloretos, O’Farrell et al. (2000) trabalhou com o ataque quimico
devido a solugéo de agua do mar sintética de acordo com a norma CEN (1995). Este
ensaio tem por objetivo simular o ataque quimico nos ceramicos causado por um

ambiente marinho.

Xavier (2006) aponta que a agressao nos ceramicos resultante da dgua do mar
sintética € semelhante ao ataque por solugdo de sulfato de sédio. Os compostos

quimicos utilizados para produzir a solugcdo da agua do mar sintética para agressao
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aos corpos de prova séo apresentados na Tabela 2.2, a composi¢cao quimica segue

as prescricdes da norma CEN (1995).

Tabela 2.2 — Composicdo da agua do mar sintética.

Composto Quimico (Sal) Quantidade (g/L)
Cloreto de Sodio P.A. — NaCl 30,0
Cloreto de Magnésio P.A. — MgCl,.6H-0 6,0
Sulfato de Magnésio P.A. — MgSQO, 5,0
Sulfato de Calcio P.A — CaS0s4 15
Carbonato Potassico Hidrogenado P.A. — KHCO3 0,2

Fonte: CEN (1995)
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste Capitulo sédo descritos os materiais utilizados e a metodologia
empregada nesta pesquisa, envolvendo as amostras desde a coleta, caracterizacao
da matéria-prima, até a conformacéo e queima dos corpos de prova. O Capitulo trata
também dos ciclos de imersédo na agua do mar sintética (ataque quimico), além dos
aspectos e condicfes experimentais utilizadas para investigar o comportamento dos

ceramicos quando submetidos a salinidade.

3.1 ASPECTOS GERAIS

No desenvolvimento deste trabalho foram realizados ensaios para determinar
as caracteristicas da matéria-prima (massa argilosa), sendo apresentado na Figura
3.1 um organograma simplificado com a indicacdo das etapas envolvidas para a

preparacdo das amostras e para posterior caracterizacdo da matéria-prima.
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Figura 3.1 — Organograma das etapas de caracterizacdo dos materiais

(Fonte: elaboracgédo propria)

46

AplOs as caracterizacfes fisicas, quimicas, mineralogicas e térmicas do

material, foram confeccionados corpos de prova ceramicos moldados pelo processo

de extrusdo. A extrusdo é o método mais utilizado na industria da ceramica vermelha,

por ser mais econdémico, apesar de gerar um produto de menor valor.

As Figuras 3.2 (a, b, c) a seqguir ilustram o processo utilizado na confecgéo dos

blocos.
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(b)

(c)

Figura 3.2 — Processo de fabricacdo dos corpos de prova ceramicos.
(Fonte: acervo proprio)

3.2 CARACTERIZACAO DA MATERIA-PRIMA

No desenvolvimento deste trabalho foi utilizada como matéria-prima argila,
denominada, amarela. A matéria-prima foi coletada e encaminhada ao Laboratorio de
Engenharia Civil — LECIV/UENF para devidas analises. Esta argila é frequentemente
utilizada na confeccéo de tijolos macicos, revestimentos rusticos e tijolos aparentes
pela Indastria Arte Cerdmica Sardinha, localizada no distrito de Sao Sebastido,
pertencente ao municipio de Campos dos Goytacazes/RJ. Apés coleta o material foi
colocado em sacos para que a umidade caracteristica fosse mantida. No laboratorio
todo material foi seco ao ar livre, destorroado, homogeneizado e quarteado para que
pudesse ser utilizado nos ensaios, segundo a ABNT NBR 6457 (1986).
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Com as amostras preparadas, foram realizados ensaios de caracterizacdo da
matéria-prima utilizando equipamentos disponiveis no LECIV-UENF e LAMAVUENF,

para definir parametros importantes para a producao dos corpos de prova.

3.2.1 Caracterizacao Fisica
3.2.1.1 Analise Granulométrica

As curvas de distribuicdo granulométrica da argila foram determinadas segundo
a prescrigdo da norma ABNT NBR 7181 (2016), que consiste na combinagédo entre o
peneiramento do material e sua sedimentagcdo. Como a granulometria influencia
diretamente no processamento e nas propriedades finais do material, essa etapa € de
suma importancia para uma caracterizacdo mais completa da matéria-prima. Os
ensaios de analise granulométrica foram realizados no Laboratério de Solos do
LECIV/UENF.

3.2.1.2 Limites de Atterberg

Para a utilizacdo da matéria-prima em ceramica vermelha € imprescindivel a
avaliacdo da plasticidade que se desenvolve em sua fase Umida, j& que essa
plasticidade ira definir a umidade 6tima para a conformacao da massa.

A determinacdo da consisténcia do material define a umidade através de
métodos empiricos como limite de liquidez (LL), limite de plasticidade (LP), e indice
de plasticidade (IP).

O indice de plasticidade (IP) de Atterberg é dado por:
IP =LL —LP

Onde o limite de plasticidade (LP) € o teor de agua, expresso em % do peso de
pasta seca a 110 °C, acima do qual a massa argilosa pode ser moldada em cilindros,
com cerca de 3 a 4 mm de diametro e 15 cm de comprimento. O limite de liquidez (LL)
€ o teor de agua, expresso em porcentagem do peso da pasta seca a 110 °C, acima
do qual a massa argilosa, ensaiada no aparelho de Casagrande, ao receber 25 golpes,
consegue juntar os dois lados do sulco formado na massa. Os ensaios para
determinacao dos Limites de Atterberg foram executados no Laboratoério de Solos do
LECIV/UENF, de acordo com as prescrigcdes da norma NBR 6459:2016 e 7180 (2016).
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3.2.1.3 Massa Especifica Real dos Graos

A determinacdo da massa especifica real dos grdos da amostra da massa
argilosa foi realizada de acordo com as normas NBR 6508 (2016) e NBR 6457 (1986).
Nas argilas o valor padréo varia entre 2,55 e 2,77 g/cms3, diminui para solos que
apresentam elevado teor de matéria organica e aumenta para solos ricos em Oxidos
de ferro, sendo o seu conhecimento importante para complementar a caracterizacao
de solo (CAPUTO, 1988). Este ensaio foi executado no Laboratério de Solos do
LECIV/UENF.

3.2.2 Andlise Quimica: Fluorescéncia de Raios X

No estudo das argilas, a andalise quimica por espectroscopia de fluorescéncia
de raios X por dispersdo de energia apresenta grande importancia para a identificacéo
dos elementos presentes, auxiliando na posterior identificacdo mineralégica da
amostra (ALEXANDRE, 2000).

A composicao quimica da matéria-prima utilizada foi obtida através de anélise
realizada na Oficina de Microandlise do Laboratério de Engenharia Civil LECIV/UENF,
com o equipamento Shimadzu EDX-700, ilustrado na Figura 3.3. O método consiste
numa analise elementar por espectroscopia de fluorescéncia de raios X por dispersao

de energia.

Figura 3.3 — Equipamento de EDX.
(Fonte: acervo da autora)
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3.2.3 Anélise Mineraldgica

A difracdo de raios X, método do pod, tem sido responsavel pelo
desenvolvimento de vérias areas da Ciéncia e Tecnologia. E uma das técnicas mais
eficazes nas andlises qualitativa e quantitativa de compostos cristalinos em materiais

inorganicos, metalicos e ceramicos, dentre outros, em varias aplicacoes.

Sao analises ndo-destrutivas em amostras em forma de po, secéo plana de
sélidos, filmes finos em substratos, precipitados, residuos, entre outros. Das
informacgdes obtidas incluem natureza e tipos das fases cristalinas presentes, grau de
cristalinidade, quantidade das substancias amorfas, microtensbées, tamanho e
orientacdo de cristalitos, distingdo entre misturas, medidas precisas dos parametros

da rede cristalina e expanséao térmica (POOJARY, 1997).

O conhecimento da estrutura cristalina de materiais € essencial na investigacéo
de suas propriedades, podendo monitorar o seu comportamento sob varias condicoes,
bem como, desenvolver novos materiais a partir de matrizes conhecidas. No caso de
materiais ceramicos, as mudancas estruturais que ocorrem em funcao da temperatura
podem ser acompanhadas e correlacionadas com o comportamento de outras
propriedades importantes, tais como, difusividade térmica, resisténcia a flexao,

retracdo volumétrica, porosidade aberta, absorcdo de agua, etc. (TOLEDO, 2003).

A analise de difracdo de raios X (DRX) das amostras foi realizada no
Laboratorio LCFis/UENF, utilizando um difratbmetro modelo Ultima IV, da marca
Rigaku (Figura 3.4 a e b), com ética Bragg-Brentano, com radiacdo Cu Ka (40 kV, 30
mA) e 26 variando de 3 a 60°, passo de 0,02° e tempo de acumulacédo de 3 s. Os
difratogramas obtidos foram comparados com padrfes da base de dados PDF-2 2013

(Powder Diffraction File) do ICDD (International Centre for Diffraction Data).
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Figura 3.4 — Difratbmetro de Raios X — (a) difratdmetro e (b) geometria Bragg-Brentano.
(Fonte: acervo da autora)

3.2.4 Andlise Térmica Diferencial (ATD) e Termogravimétrica (ATG)

No estudo das argilas as técnicas de andlise térmica diferencial e
termogravimétrica, sdo altamente aplicaveis para identificar os argilominerais e suas
misturas. O procedimento de ATD consiste no aquecimento a uma velocidade
constante de uma amostra de argila, em conjunto com uma substancia termicamente
inerte, geralmente Al203-a, onde as diferencas de temperatura entre a substancia
inerte e a amostra de argila estudada sdo registradas. As curvas obtidas a partir
dessas analises indicam ocorréncia de transformacdes quimicas e fisicas, que
ocorrem no aquecimento e sdo apontadas através de curvas (picos) exotérmicas e
endotérmicas, causadas pelo tratamento térmico imposto a amostra. Essas curvas

aparecem como deflexdes que ocorrem com sentidos opostos.

A técnica de ATG também consiste no aquecimento da argila a taxa constante,
entretanto, nesta técnica registram-se as variacdbes de massa em fungdo da
temperatura, com auxilio de uma balanca. Essa técnica é considerada um instrumento
de pesquisa importante quando trabalhada em conjunto com a analise térmica
diferencial (SANTOS, 1989).

As analises térmicas diferencial (ATD) e termogravimétrica (ATG) das amostras

foram realizadas no Laboratério de Polimeros do LAMAV/UENF, com o auxilio do
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equipamento Universal, Modelo V2.6D da TA Instruments, modelo SDT 2960

operando a 10 °C/min., figura 3.5.

Figura 3.5 — Sistemas de andlise térmica.
(Fonte: acervo da autora)

3.3 CARACTERIZACAO DOS CERAMICOS

3.3.1 Propriedades Tecnoldgicas dos Corpos de Prova

3.3.1.1 Absorcéo de Agua (AA)

A determinacdo da absorcdo de agua (AA) dos corpos de prova foi realizada
conforme a norma NBR 15270-3 (2005), aplicando a Equacéao 3.1.

my — Mg

AA = ( ).100 (3.1)

mS
Em que AA corresponde a absor¢ao de 4gua expressa em porcentagem, mu €
a massa do corpo de prova queimado, Uumido, e ms a massa do corpo de prova

gueimado, seco, em gramas.

Os corpos de prova passaram por uma secagem em estufa a uma temperatura
de 110 °C por periodo de 24 horas, até que o peso fosse estabilizado, definindo-se a
massa seca (ms), com a finalidade de determinar a taxa de absor¢cdo de &4gua nos
corpos de prova, de acordo com a norma ABNT NBR 15270-2 (2017) .

Apos resfriarem, os blocos foram imersos em agua, a temperatura ambiente,

por um periodo de 24 horas (Figura 3.6).
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Figura 3.6 — Blocos submersos.
(Fonte: acervo proprio)

Depois de secos para retirar 0 excesso de agua procedeu-se a pesagem dos

blocos em balanca de precisédo e determinou-se sua massa umida, mu.

A determinacéo da absor¢do de dgua é de grande importancia, pois possibilita
prever a durabilidade da peca ceramica, sendo que quanto menor a infiltracdo de
agua, maior sera a resisténcia e a durabilidade ao ambiente ao qual o material

exposto.

3.3.1.2 Massa Especifica Aparente (MEA)

No processo ceramico a massa especifica aparente é uma importante
propriedade que se relaciona com a resisténcia a flexao das pecas, retracao linear e
absorcado de 4gua. A massa especifica aparente das pecas secas foi determinada pelo
método dimensional, de acordo com a horma ASTM C 373-72 (1977a), calculada pela

Equacéo 3.2.
MEA = M 3.2
" ( . )

Onde M é a massa da peca ceramica, V é o volume da peca ceramica queimada

Ou seca.
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3.3.1.3 Porosidade Aparente (PA)

A porosidade aparente foi determinada para as temperaturas de queima dos

corpos de provas, segundo a norma ASTM (1977a), aplicando a Equacgéo 3.3.

my, —mg

PA = ( ).100 (3.3)

m, —m;
Onde m, corresponde em gramas, a massa do corpo de prova gueimado
umido, m é a massa do corpo de prova queimado seco e m; é a massa referente ao

corpo de prova imerso em agua.

3.3.1.4 Tenséao de Ruptura a Flexao

A determinacédo da tensao de ruptura a flexao de 3 pontos dos corpos de prova
foi realizada pela Maquina Universal de Ensaios modelo EMIC DL - 30. Com
velocidade de aplicacdo de carga de 1 mm/min. Este ensaio foi baseado nas
prescricdes da norma ASTM (1977b), onde a tenséo de ruptura a flexdo é calculada

utilizando a Equacgéo 3.4.

3PL ) (3.4)

TRF =
(th2

Onde P refere-se a carga no instante da ruptura, L corresponde a distancia
entre 0s apoios do corpo de prova, b € a largura do corpo de prova, e h € a altura do

corpo de prova.

A magquina utilizada ilustrada na Figura 3.7 apresenta capacidade para 30 kN
(3000 kgf) e pode ser utilizada para ensaios mecanicos de tracdo, compressao, flexao,

entre outros.
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Figura 3.7 — Prensa servo-hidraulica da marca EMIC.
(Fonte: acervo proprio)

3.4 METODOLOGIA PARA ALTERACAO SIMULADA EM LABORATORIO DAS
AMOSTRAS CERAMICAS

Conforme Xavier (2006) cita em seu trabalho, a alteracdo da peca ceramica
depende de suas caracteristicas fisico-quimicas e mecanicas, das caracteristicas que
se correlacionam com o tempo de alteracdo e o potencial de degradacdo causado
pela agressao do meio ambiente afetando a durabilidade do material, em especial, os

ceramicos vermelhos.

Este ensaio, também conhecido como potencial de resisténcia a maresia, visa
simular a exposicdo da ceramica ao ambiente salino, como ocorre comumente no

Brasil, devido a sua extensa costa maritima.

Para a avaliacdo do efeito da salinidade marinha nos materiais ceramicos
vermelhos calcinados em diferentes temperaturas, utilizou-se a metodologia de

pesquisa apresentada no fluxograma da Figura 3.8.
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Figura 3.8 — Metodologia para avaliagéo do efeito da salinidade nas amostras.
(Fonte: elaboracgédo propria)

Foram conformados 30 corpos de prova por extrusdo com VAacuo, para cada
temperatura de queima, totalizando 300 corpos de prova (intactos e alterados em
laboratorio). Estas amostras foram organizadas e identificadas em conformidade com
a metodologia estabelecida (Figura 3.8) para realizacdo dos ensaios tecnologicos e

de degradacao dos materiais.

Os corpos de prova intactos sdo aqueles que ndo sofreram nenhum processo de
degradacéo, foram confeccionados e encaminhados imediatamente para laboratério
de ensaios fisico-mecéanicos. No que se refere as pecas ceramicas vermelhas
alteradas em laboratorio, foi realizado um processo de alteracéo acelerada, tendo sido

necessario adotar alguns procedimentos descritos a sequir.
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3.4.1 Alteracdo em Laboratério

Este ensaio buscou simular em laboratério a agressao sofrida pela ceramica
através do meio ambiente. No procedimento de alteracdo em laboratdrio os corpos de
prova ceramicos foram submetidos a ataques quimicos utilizando 4gua do mar
sintética com o objetivo de avaliar o potencial dano causado pela exposicdo aos
principais agentes intempéricos que proporcionam alterabilidade nos materiais

ceramicos vermelhos.

O processo de degradacdo acelerada dos materiais cerdmicos simulando
ambiente marinho foi realizado através de ciclos de umidade (molhagem e secagem)
num recipiente e secagem no meio ambiente (Figuras 3.9 e 3.10). Todo o ensaio foi
realizado na UENF — Campos dos Goytacazes/RJ. No total foram 150 ciclos de 24
horas, sendo 12 horas em laboratério e 12 horas ao tempo. Todo o0 ensaio teve uma

duracédo de 5 meses, correspondendo a 3600 horas.

Figura 3.9 — Recipientes utilizados para os ciclos de imerséo (ataque quimico).
(Fonte: acervo proprio)

rem————

Figura 3.10 — Corpos de prova expostos ao tempo.
(Fonte: acervo proprio)

Foi utilizada a mesma metodologia de Xavier (2006), o volume da solu¢cao em

que as pecas foram inseridas, apresentou no minimo quatro vezes o volume das
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amostras submetidas ao ensaio. Na metodologia utilizada pelo mesmo autor, as
solucdes devem ter seu pH controlado, apresentando sempre um valor aproximado a
7. Em relacdo a temperatura e a umidade, esta deve variar entre 64 + 5% e aquela

deve ser mantida em 21 + 3 °C.

Durante todo o ensaio a solucao utilizada foi monitorada através de um medidor
de pH periodicamente, de modo que sua basicidade fosse garantida. A cada 15 dias
a solucao era verificada e a agua trocada sempre que 6 < pH < 8. Além do pH, a

temperatura do ambiente foi controlada, mantida a 21 + 1 °C.

A Tabela 3.1 apresenta o pH inicial e final das solu¢bes das amostras. Foram
necessarias cinco substituicdes da solucdo da agua do mar sintética durante todo o
periodo de ensaio.

Tabela 3.1 — pH inicial e final de 5 meses das solucdes.

BANDEJA pH inicial pH final
1 (1050 °C) 7,2 6,58
2 (800 °C) 6,5 6,01
3 (950 °C) 6,8 6,24
4 (600 °C) 7,15 5,97

(Fonte: elaboracgéo proépria)

As amostras ap0s o ataque quimico foram levadas para ensaios tecnolédgicos
e difracdo de raios X (DRX) para posterior comparagcdo com as amostras intactas,
todos os procedimentos foram realizados no LECIV/UENF e no LCFis/UENF.

Para medir a temperatura da agua e a salinidade foi utilizado um phametro que
consiste em um medidor de concentragao portatil WTW — Profiline OXI 3205 ilustrado
na figura 3.11.

—

Figura 3.11 — Medidor de concentrag&o portéatil WTW- Profiline OXI 3205.
(Fonte: acervo proprio)
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3.5 TRATAMENTO DOS DADOS

3.5.1 Tratamento Estatistico

Os resultados encontrados nos ensaios mecanicos e de durabilidade dos
corpos de prova foram tratados estatisticamente de forma a permitirem extrapolagdes
para a populagéo atraves de verificagbes em uma quantidade limitada de amostras.

Foram determinados parametros estatisticos de medida de posi¢do central

(média) e de medida de dispersao (variancia, desvio padrao, coeficiente de variacao).

Para verificacdo das hipoteses foi aplicado o teste t, visto que o numero de
amostras € pequeno. O critério de Chauvenet foi utilizado para eliminacéo de valores
duvidosos.

3.5.1.2 Tamanho Minimo do Lote (TML)

7

Segundo Xavier (2006), este critério € empregado para pesquisas que
envolvem numero limitado de amostras, ou seja, menores que 30 unidades, que € 0
caso da presente pesquisa. Nele, considera-se que, para um resultado obtido em
procedimentos experimentais ser consistente, € necessario que a amostra possa
representar, de forma satisfatéria, o universo amostral, uma vez que o tamanho do

lote é diretamente proporcional a consisténcia dos dados.

No critério do TML considera-se que a funcao de frequéncia acumulada deve
ser distribuida em classes e os dados comportam-se como uma distribuicdo normal

com grau de confiabilidade de 95%.

O procedimento de célculo inclui a determinagdo do nimero inicial minimo do
lote (no) pela Equagéo 3.11 que leva em consideracdo o desvio padréao e o valor

tabelado de t-Student para n — 1 graus de liberdade do conjunto de dados (Anexo B).

n, = (3.11)

TXm

Em que:
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t é a variavel aleatéria da distribuicdo de Student para n - 1 graus de liberdade

(Anexo B);
r é o parametro relativo a incerteza aceita (acuracia);
xm € a média do lote

Sx € 0 desvio padrado do lote.

Em seguida, calcula-se o tamanho minimo do lote (n) pela expressdo da

Equacéo 3.12.

(3.12)

Sendo:

N: o nUmero de dados do lote.

3.6.1.3 Estimativa da Média Populacional

Para estimar de forma satisfatéria o intervalo de confianca da média
populacional (I;z) para uma amostragem pequena (n < 30), desconhecido o desvio-

padrao populacional, Rocha (2015) define a expressao (Equacao 3.13).

I; = xp + = (3.13)

Sendo:

t: variavel aleatoria da distribuicdo de Student para n - 1 graus de liberdade

(Anexo B);
n: nimero de amostras;
Xxm: Mmédia do lote;

Sx. desvio padréo do lote.

Dentro desse intervalo de confianca, 95% das observacfes tém distribuicao

normal e proximas a média.
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3.6.1.4 Critério de Chauvenet

Este € um método que se fundamenta na teoria da probabilidade, considerando
a eliminacao racional de dados fora da tendéncia dominante. Nesse sentido os dados
sao representados pela fungéo de frequéncia da distribuicdo normal, sendo eliminados
valores maximos ou minimos quando surgem davidas quanto a variacado das medidas

realizadas.

A probabilidade de certo valor se desviar do valor da média esperada devera
ser menor que 1/n, onde n é o nimero de medi¢cdes de uma grandeza, que deve ser
um valor grande. Os resultados medidos devem seguir uma distribuicdo gaussiana e
permite quantificar um dado fora do padréo esperado para elimina-lo do conjunto da

pesquisa.

O Critério de Chauvenet estabelece que o valor medido pode ser rejeitado se a
probabilidade m de obter o desvio em relacdo a média for menor que 1/2n. A razao de
desvio (DR) entre um determinado valor e a média pode ser calculado, segundo Xavier
(2006) pela Equacéao 3.14.

DR = (3.14)

Em que:
DR é a razéo de desvio entre 0 maximo desvio (X — Xm) € 0 desvio padrao Sy;
X é o0 valor medido;

xm € 0 valor médio do lote calculado.

O Critério de Chauvenet na eliminacéo de valores duvidosos é comparado com

valores tabelados de desvio maximo aceitavel DRo apresentados na tabela 3.2.



Tabela 3.2 — Valores de DRy para diferentes valores de n.

Numero de leituras (n) DRo
3 1,38
154

5 1,65
6 1,73
7 1,80
10 1,96
15 2,13
25 2,33
50 2,57
100 2,81
300 3,14
500 3,29
1000 3,48

As hipoéteses utilizadas para o Critério de Chauvenet séo:

Fonte: Xavier (2006)
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Ho (hipotese inicial): DRmax (ou DRmin) < DRo — aceita-se o valor considerado;

Hi (hipotese alternativa): DRmax (ou DRmin) > DRo — rejeita-se o valor maximo

(ou minimo) e procedem-se novamente os calculos, desconsiderando-se o0s

pontos eliminados.
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4 RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSOES

Neste Capitulo, sdo apresentados: a caracterizacao dos materiais utilizados, as
discussbes e conclusbdes pertinentes. O comportamento da ceramica foi avaliado
pelas propriedades fisicas (retracdo linear, absor¢cdo de agua, porosidade aparente,
massa especifica aparente e resisténcia a flexdo) em funcdo da temperatura de

queima.

Sao apresentados também, os resultados do programa experimental para a
avaliacdo da influéncia da salinidade marinha na durabilidade dos ceramicos
vermelhos, abordando todos os ciclos pelo qual o material foi submetido (ataque

quimico).

Sao listados a seguir 0s ensaios realizados para caracterizagao fisica, quimica,
mineralogica e térmica da argila empregada para confeccdo dos corpos de prova

ceramicos.

4.1 CARACTERIZACAO FISICA

A Figura 4.1 mostra a curva de distribuicao granulométrica da argila empregada
para a confeccdo dos corpos de prova, de acordo com a ABNT NBR 7181 (2016).
Verificou-se que o material estudado consiste num solo silte de alta plasticidade,
segundo o Sistema de Classificagcdo Unificada de Solos (SUCS) como argila siltosa,
pouco arenosa, com 64,9% de fracao argila, 29% de fracao silte, 5% de areia fina e

1,1% de fracao areia média.
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Figura 4.1 — Curva Granulométrica
(Fonte: elaboracao prépria)

Os resultados encontrados para densidade real dos gréos, umidade

higroscopica e atividade coloidal foram de 2,64 g/cm?, 13,6% e 0,62, respectivamente
(Apéndice A).

Avaliando a curva de distribuicdo granulométrica da argila estudada e
considerando os resultados obtidos nos trabalhos de Alexandre (2000), Pedroti (2007)
e Freitas (2013), conclui-se que a argila analisada possui uma faixa granulométrica
adequada para ser empregada na confec¢do de materiais ceramicos, uma vez que, 0
percentual de argila encontra-se na faixa entre 30% a 70% em massa de solo e a

densidade real dos graos no intervalo de 2,55 a 2,77 g/cm3.

Observa-se que o valor encontrado para massa especifica real dos graos esta
dentro da faixa das argilas da regido de Campo dos Goytacazes, conforme estudos ja
realizados por Alexandre (1997), Alexandre (2000) e Paes Mothé (2004).

Os indices de consisténcia obtidos sdo indicados na Tabela 4.1, de acordo com
as normas ABNT NBR 6459 (2016) e ABNT NBR 7180 (2016). Na Tabela 4.1 também

pode ser observada a umidade de extrusao utilizada (Wex).
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Tabela 4.1 — indices de consisténcia.

indice Valores Obtidos %
Limite de Liquidez — LL 74% LL
Limite de Plasticidade — LP 33,5% Wext = (7) + 2% = 37,74%
indice de Plasticidade — IP 40,5%

(Fonte: elaboracgéo propria)

A amostra de argila estudada, segundo a Tabela 4.1, apresenta limites de
Atterberg dentro da faixa de valores das massas ceramicas cauliniticas utilizadas na
industria ceramica do municipio de Campos dos Goytacazes/RJ (limite de liquidez
acima de 50%; limite de plasticidade acima de 25% e indice de plasticidade acima de
29%), sendo o po padrdo uma argila inorganica de alta plasticidade como observado
nos estudos de Alexandre (1997), Alexandre (2000), Xavier (2001), Toledo (2003).

Verifica-se também pelos resultados apresentados, e de acordo com Caputo
(1988) que a argila estudada pode ser classificada como altamente plastica, uma vez
que, seu IP > 15%. Segundo o mesmo autor, para a ceramica vermelha, a matéria-
prima deve apresentar valores de LL de 30% a 60%, LP de 15% a 30% e de IP de
10% a 30%.

4.1.1 Analise Quimica

A Tabela 4.2, a seguir, apresenta as composi¢cdes quimicas (em forma de
oxidos) semi-quantitativas da argila estudada, obtidas pela analise de espectroscopia

de fluorescéncia de raios X.

Tabela 4.2 — Composicao quimica da massa argilosa (% em peso).

Oxido Massa (%)
SiO2 43,83
Al2O3 36,85
Fe203 11,46
K20 2,73
TiO2 1,95
CaO 0,817

(Fonte: elaboracgédo propria)

Através dos valores indicados na Tabela 4.2 observa-se a predominancia dos
oxidos SiOz2 (43,83%), Al203 (36,85%) e Fe203 (11,46). Conforme ja ressaltado por
Xavier (2006) e Cerqueira (2017) a significativa quantidade de SiO2 sugere a presenca

dos argilominerais caulinita e ilita e de 6xido livre na amostra total. No que se refere a



66

quantidade de Al203 (36,85%) apresenta-se quase totalmente formando
argilominerais, podendo também ser devido a hidroxidos como gibbsita. Observa-se
que a matéria-prima apresenta um carater refratario, devido ao valor total de SiO2
+Al203 que corresponde a 80,68%.

A cor de um produto de argila é influenciada por varios fatores, sao eles: o
estado de oxidacéo do ferro, o tamanho das particulas de minerais de ferro, tais como
hematita e goethita, a temperatura de queima e o grau de vitrificacéo. O teor de Fe203
(11,46%) conduzird a coloracdo vermelha que a ceramica ira apresentar apos o
processo de queima. Pode-se também sugerir a presenca de goethita (FeO.OH) na
matéria-prima. O K20 (2,73%) € um oxido fundente, sua funcdo é contribuir na
formacéo da fase liquida, minimizando a porosidade do material. Deve estar presente

em minerais micaceos e feldspatos.

O teor de Ti20 (1,95%) refere-se a um oOxido corante, Toledo (2003) aponta que
pode ser devido a presenca de anatasio / rutilo (apés queima) presente em massas
ceramicas de Campos dos Goytacazes/RJ. Este elemento contribui para a cor

amarela da matéria-prima e a refratariedade na queima.

Comparando os resultados da analise quimica da Tabela 4.2 da argila desta
pesquisa com as analises quimicas de argilas para ceramica vermelha estudadas por
pesquisadores da regido como Vieira (2001), Toledo (2003), Pedroti (2007), Azeredo
(2015) e Cerqueira (2017), observa-se que os resultados encontrados séo similares.

4.1.2 Analise Mineraldgica por Difracdo de Raios X

A Figura 4.2 apresenta o difratograma de raios X da amostra massa ceramica
natural. Os resultados obtidos mostram que as fases cristalinas identificadas foram:
caulinita, quartzo, os minerais micaceos muscovita e ilita, gibbsita (6xi-hidréxido de
aluminio) e ainda a presenca de goethita (6xi-hidroxido de ferro), de ortoclasio

(fesdspato potassico), de anatasio (6xido de titanio), e do plagioclasio anortita.
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Figura 4.2 — Difratograma de raios X da massa ceramica natural.
(Fonte: elaboracao prépria)

4.1.3 Andlise Térmica

A Figura 4.3 mostra a curva de Analise Térmica Diferencial da argila estudada.
Esta andlise complementa a caracteriza¢cdo mineraldgica por difracdo de raios X da
matéria-prima e permite conhecer o comportamento térmico desta. Observando a
curva térmica da massa ceramica, notam-se dois eventos endotérmicos. O primeiro
evento com pouca intensidade ocorre aproximadamente em 280 °C, esse pico esta
relacionado com a desidratacédo dos hidréxidos de aluminio (gibbsita) e do hidroxido

de ferro (goethita).

O segundo evento mais intenso ocorre entre 500 e 600 °C, com pico em
aproximadamente 570 °C, provavelmente associado com perda de &gua de
constituicdo. E nesse ponto que ocorre a desidroxilagéo total da caulinita, resultando
na formacao da metacaulinita (fase amorfa), também ocorrem de forma concomitante,
a desidroxilagcdo continua dos minerais micaceos muscovita (mica) e ilita
(argilomineral), identificados por DRX e discutidos anteriormente. Na faixa de
temperatura entre 900 e 980 °C aproximadamente observa-se um pequeno pico

exotérmico, que é caracteristico da formacdo de novas fases cristalinas de alta
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temperatura, que possivelmente esta associado a nucleacdo da mulita que se forma

a partir da metacaulinita.
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Figura 4.3 — Curva de analise térmica diferencial da argila.
(Fonte: elaboracao prépria)
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Figura 4.4 — Curva termogravimétrica da argila.
(Fonte: elaboracgédo propria)

Da Figura 4.4, pode-se observar perda de massa continua até 600 °C,
aproximadamente. Inicialmente até 200 °C é decorrente de agua adsorvida pelos
minerais argilosos e micaceos; entre 200 e 400 °C ocorre a desidroxilacdo dos Oxi-
hidroxidos de ferro e aluminio (goethita e gibbsita). Entre 400 e 600 °C h4 uma grande

perda de massa em funcdo da desidroxilagdo da caulinita, principal mineral
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identificado na massa ceramica, somada ainda a desidroxilacdo continua dos minerais
micaceos, ilita e muscovita, em pequena presenca na matéria-prima; neste caso,

segue uma discreta perda de massa até aproximadamente 900 °C (TODOR, 1976).

4.2 ANALISE DAS AMOSTRAS INTACTAS E APOS CICLO DE
IMERSAO NA AGUA DO MAR SINTETICA

Neste Item sdo apresentadas as curvas das propriedades tecnolédgicas das
amostras intactas e das que foram submetidas ao ensaio de degradacdo pela agua
do mar sintética, apés queima nas temperaturas estudadas. Foram analisadas
absorcdo de agua (AA), massa especifica aparente (MEA), retracdo linear (RL),
porosidade aparente (PA) e tensdo de ruptura a flexdo (TRF). A partir destas curvas,
os resultados das amostras consideradas intactas foram tomados como padréo para
as devidas comparacdes com os resultados da alteracdo em laboratério (ataque

quimico).

As figuras 4.5 a 4.10 mostram o0s corpos de prova ap0s serem submetidos a

agua do mar sintética.
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Figura 4. 6 — Corpo de prova apos ciclo de imerséo — temperatura 600°C
(Fonte: acervo préprio)



Figur 4.7 - Coro de provaap()s ciclo de imrséo— tempratur 800 °C
(Fonte: acervo proprio)
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Figura 4.8 — Corpo de prova apés ciclo de imerséo — temperatura 950 °C
(Fonte: acervo proprio)
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Figura 4.9 — Corpo de prova apos ciclo de imers&o — peratura 950 °C
(Fonte: acervo proprio)

Figura 4.10 — Corpo de prova ap6s ciclo de imersao — tempertura 1050 °C
(Fonte: acervo proprio)
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11— Corpo de prova apos CIC|0 de imerséo — temperatura 1050 °C
(Fonte: acervo proprio)

Figura 4

4.2.1 Propriedades Tecnolégicas do Material em Funcéo da Temperatura

No Apéndice B constam os resultados ap0s a aplicacéo do critério do tamanho
minimo do lote (TML) para verificar se 0 nUmero minimo de amostras consideradas
seria satisfatorio. De acordo com os dados apresentados nas Tabelas B -1 a B -10,
percebe-se que para consisténcia de dados seria necessario um valor minimo de seis

amostras, para cada propriedade tecnoldgica analisada.

No Apéndice C sdo apresentadas as andlises feitas para verificacdo dos
resultados encontrados pela leitura de cada ensaio pelo critério de Chauvenet. Nos
casos porosidade aparente (PA) e massa especifica aparente (MEA) dos corpos de
prova intactos, houve rejeicdo da hipétese Ho, sendo os calculos refeitos sem os
corpos de prova rejeitados. Ja para as demais propriedades, a hipotese Ho foi
verificada, ndo havendo, portanto, rejeicdo de valores, sendo os valores aceitos para

a incerteza da medida no nivel de probabilidade igual a 5%.

Para os corpos de prova que sofreram o processo de imersdo ndo houve
rejeicdo da hipotese Ho, em todas as propriedades os valores calculados para DR
(mé&ximo e minimo) ficaram abaixo do valor DRo tabelado para o nUmero de amostras
consideradas (n=6). No Apéndice D séo apresentadas as tabelas com os resultados
encontrados separadamente para cada ensaio realizado com os corpos de prova.

4.2.1.1 Absorcéo de Agua

A absorcédo de agua (AA) é a capacidade que o material apresenta ao aumentar
a sua massa, absorvendo a agua que o envolve, o indice de AA representa uma
caracteristica indicativa da durabilidade das amostras ceramicas estudadas.
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Foram ensaiados corpos de prova com o objetivo de determinar se houve
alguma alteracdo por acao da salinidade marinha na AA, em funcéo das temperaturas
de queima. A Figura 4.12 apresenta graficamente a variacdo de AA das amostras
intactas e das amostras submetidas a cinco meses de ensaio (molhagem na agua do
mar sintética e secagem ao tempo), calcinadas inicialmente nas temperaturas de 600
°C, 800 °C, 950 °C e 1050 °C.
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Figura 4.12 — Absorcao de agua em fungéo da temperatura dos corpos de prova intactos e
apos ciclo de imersao.
(Fonte: elaboracgédo propria)

Na Tabela 4.3 sdo apresentados os valores de absorcdo de agua e seus

respectivos desvios padrdes e coeficientes de variagao.

Tabela 4.3 — Absorcao de agua em fungéo da temperatura dos corpos de prova intactos e
apos ciclo de imerséo salina.

: 600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
Temperatura de Queima
I C I C I C I C
AA(%) 25,29 | 23,05 | 2540 | 23,64 | 2591 | 24,16 | 11,29 | 15,97
Desvio Padréo +0,62 | 0,14 | ¥1,46 | *0,84 | #0,98 | £0,34 | +0,72 | +0,91
Coeficiente de variacdo | 2,46 0,61 5,75 3,54 3,79 1,41 6,38 5,80

(Fonte: elaboracao prépria)
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O comportamento da ceramica em relacdo a temperatura ocorreu Como
esperado. Em 600, 800 e 950 °C nota-se uma maior absorcdo; sao temperaturas que
a massa, proveniente dos minerais argilosos, encontra-se em estrutura amorfa, ja que
passou por um processo de desidroxilacdo e perdas estruturais. Em 1050 °C ja
acontece a nucleacao da mulita e rearranjos cristalinos, a ceramica apresenta uma

absorcdo menor.

Os resultados mostraram que com o0 aumento da temperatura de queima a
absorcdo de agua reduz substancialmente, melhorando a qualidade do produto final,
sendo os melhores resultados obtidos a 1050 °C. Este fato deve-se aos teores de
fundentes existentes na argila, responsavel por uma melhor sinterizacdo da peca
ceramica, o que contribui para uma reducao do volume de poros, consequentemente

uma reducédo da absorcdo de agua e um aumento na resisténcia mecanica.

A norma prescreve que a taxa de absor¢éo deve apresentar um valor entre 8 a
22%. Analisando as médias dos corpos de prova ensaiados, percebe-se que 0s
corpos de prova calcinados a 600 °C, 800 °C e 950 °C, intactos e ap0s o ciclo de
imerséao, estdo acima do limite e ndo atendem o valor recomendado pela norma. Como
ja esperado apenas a temperatura de 1050 °C apresentou uma absorcao atendendo

a norma.

Os resultados obtidos indicam que a salinidade marinha interferiu de forma
superficial na absorcdo de agua das pecas ceramicas, existem poucas diferencas em
relacdo a variacdo da absorcdo de agua das amostras intactas e das amostras
alteradas. A diferenca mais significativa pode ser notada na temperatura de 1050 °C,

gue houve um aumento de aproximadamente 41,4% em relacdo aos intactos.

4.2.1.2 Porosidade Aparente

A porosidade aparente (PA) determina a quantidade de poros abertos
presentes na amostra e quantifica em percentual o volume total desses poros em
relacdo ao volume dos corpos de prova. Na industria ceramica a porosidade permite
avaliar a qualidade do produto final, visto que pecas que possuam menor porosidade
certamente apresentarao melhores propriedades técnicas. A porosidade aberta afeta
diversas propriedades, tais como resisténcia mecanica, capacidade de isolamento

térmico e acustico, resisténcia a geada e permeabilidade (HOLANDA E SALEIRO,
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2012).

Nos materiais a porosidade € uma caracteristica fundamental para o controle
da penetragcdo de solugbes e influenciam em grande parte na velocidade de
degradacgédo, tornando-se um importante parametro a ser estudado. No caso dos
materiais ceramicos, o tempo, a temperatura maxima de queima e o proprio método
de fabricacdo, estdo estreitamente ligados a porosidade final da peca (CRAUSS,
2010).

Os resultados obtidos para PA seguem o mesmo padrédo de tendéncia de
variacdo em relacdo a absorcdo de agua (AA), visto que sdo duas propriedades que
estdo diretamente relacionadas. A Tabela 4.4 mostra os resultados da porosidade
aparente para 0s corpos de prova ceramicos intactos e degradados com desvios
padrdes e respectivos coeficientes de variagédo. As temperaturas de 600°, 800° e 950

°C apresentaram maior PA.

Tabela 4.4 — Porosidade aparente em funcdo da temperatura dos corpos de prova intactos e

apos ciclo
: 600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
Temperatura de Queima
I C I C | C I C
PA (%) 39,47 | 36,85 | 40,27 | 37,22 | 41,56 | 38,94 | 22,37 | 27,79
Desvio Padréo +0,31 | £0,79 | #1,35 | +1,02 | £1,29 | +0,36 | +1,19 | £1,54
Coeficiente de variacdo | 0,78 2,15 0,03 2,74 0,03 0,94 0,05 5,54

(Fonte: elaboracao prépria)

Observa-se que 0 aumento da temperatura proporcionou uma reducdo da PA
(Figura 4.13), comportamento semelhante a absor¢do de agua. Assim como na
absorcdo de agua, a menor PA foi determinada para as amostras tratadas
termicamente em 1050°C. Nessa temperatura forma-se uma fase vitrea com inicio da
sinterizacdo na ceramica com fechamento de poros e decrescimento rapido da

porosidade.
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Figura 4.13 — Porosidade aparente em funcéo da temperatura dos corpos de prova intactos
e apods ciclo de imerséo.
(Fonte: elaboracao prépria)

Conforme ja abordado no Item 2.2.2.1, a porosidade é uma das principais
caracteristicas para o controle de penetracdo da solucdo (solucdo salina) que
influencia diretamente na velocidade de degradacdo. No entanto, os valores de
porosidade aparente obtidos, referem-se apenas aos poros superficiais presentes na
peca ceramica. Com o aumento da temperatura esses poros séo selados, mesmo que
existam poros maiores dentro da peca, a superficie estard mais fechada

impossibilitando a penetracdo dessa solucéao.

Através dos resultados obtidos, pode-se sugerir que as ceramicas calcinadas
em menores temperaturas poderdo se degradar mais rapidamente, quando
comparadas com a temperatura de 1050 °C, decorrentes de maior porosidade e da

massa amorfa pelo predominio da metacaulinita.

Analisando os valores obtidos para o0s corpos de prova apos o ciclo e
comparando com os resultados dos intactos, observa-se que o0 resultado mais
representativo que indica uma variacao de porosidade em relagdo ao material intacto,
refere-se a temperatura de 1050 °C, apresentando uma variacao de ordem de 24,22%.
Em 600 °C, 800 °C e 950 °C percebe-se que ndo ha aumento da porosidade, apenas
acontece a reducdo de porosidade aparente em 1050°C. Vale ressaltar que 0s

resultados obtidos até a temperatura de 950 °C apresentam uma menor porosidade,
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tal fato justifica-se que até essa temperatura o material encontra-se muito amorfo, em

1050 °C o material € mais cristalino e suscetivel ao ataque quimico.

4.2.1.3 — Massa Especifica Aparente

A massa especifica aparente (MEA) € a raz&o entre o peso do corpo de prova
seco e o seu volume aparente. Os resultados obtidos para esta propriedade em funcéo

das temperaturas de queima sé&o indicados na Tabela 4.6.

Tabela 4.5 — Massa especifica aparente em funcdo da temperatura dos corpos de prova
intactos e apas ciclo.

. 600°C 800°C 950°C 1050°C
Temperatura de Queima
I C I C ] C I C
MEA (glcms) 1,56 1,60 1,59 1,58 1,61 1,62 1,98 1,80
Desvio Padrao +0,03 | +0,03 | +0,04 | +0,01 | +0,06 | +0,01 | +0,03 | +0,02
Coeficiente de variacéo 1,92 2,15 2,51 0,65 3,73 0,65 1,51 1,34

(Fonte: elaboracgéo prépria)

Analisando os valores obtidos para os corpos de prova intactos é notério que o
aumento da temperatura provoca um aumento gradativo da MEA. A menor MEA foi
verificada na temperatura de 600 °C. Guimardes (2017) ressalta que a baixa MEA
garante uma boa oxidacdo na fase de pré-aquecimento do ciclo de queima e da
facilidade na secagem. Em contrapartida, baixa MEA prejudica as propriedades de

absorcao de agua e resisténcia mecanica.

Dutra (2007) aponta que a perda de massa pode estar relacionada a eliminacgéo
de agua de constituicdo e a matérias organicas presentes na massa argilosa. O
mesmo autor destaca que procedimentos que antecedem a etapa de queima,
sobretudo durante a preparacdo da massa e na conformacéo da peca, podem intervir

em todas as propriedades finais da ceramica, inclusive na MEA.

Durante o processo de queima, os corpos de ceramica vermelha passam por
diversos processos tais como decomposicao/transformacdes de fase e sinterizacao.
Com o aumento da temperatura de queima, espera-se uma maior densificagao das
pecas ceramicas, principalmente a partir de 950 °C devido a presenca de fase liquida

durante o processo de sinterizagao.

A Figura 4.15 indica a tendéncia de aumento da MEA para as pecas ceramicas
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intactas e para as submetidas ao ataque quimico. Comparando os valores obtidos,

percebe-se que nao houve influéncia significativa da salinidade nos resultados.

2,0 4

Massa especifica aparente
(glem?)

—m— INTACTOS
—#—CICLOD

et

Temperatura de queima (°C)

T
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T
900
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Figura 4.14 — Massa especifica aparente em funcao da temperatura dos corpos de prova
intactos e degradados.

(Fonte: elaboragéo prépria)

4.2.1.4 Tensao de Ruptura a Flexao

A resisténcia mecanica do corpo de prova indica a capacidade de suportar

esforcos exercidos por cargas que possam levar a rupturas, esmagamento ou

qguebras. A Tabela 4.7 e a figura 4.16 apresenta os resultados obtidos por meio de

ensaio de resisténcia a flexao por trés pontos e foi calculada através de equacgdes que

envolvem a forca méaxima aplicada e as dimensdes das pecas das ceramicas

estudadas neste trabalho.

Tabela 4.6 — Tenséao de ruptura a flexdo em funcao da temperatura dos corpos de prova
intactos e apos ciclo de imersao.

600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
Temperatura de Queima | C | C | C | C
TRF (MPa) 7,50 5,38 7,26 6,38 9,70 9,60 | 20,86 | 13,90
Desvio Padréo +0,59 | #0,63 | ¥0,94 | 0,13 | +0,68 | #0,42 | *2,53 | +0,58
Coeficiente de variacéo 791 | 11,75 | 12,93 | 2,03 6,09 4,39 | 11,17 | 4,18

(Fonte: elaboracao prépria)
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Figura 4.15 — Tensé&o de ruptura a flexdo em funcdo da temperatura dos corpos de prova
intactos e degradados.
(Fonte: elaboracao prépria)

Comparando os resultados da TRF em relacdo a absorcdo de agua, pode-se
observar que o aumento da TRF coincide com a reducéo da absor¢éo de agua e com
0 aumento da temperatura de queima. Isto € um indicativo que a principal razdo para
0 aumento da resisténcia mecanica foi a reducdo da porosidade aberta na peca

ceramica.

Segundo Holanda e Pinheiro (2010), o efeito deletério da absor¢cdo de agua
sobre a resisténcia mecanica das pecas ceramicas esta fundamentalmente
relacionado aos seguintes fatores: i) os poros reduzem a area da secéo cruzada na

qual a carga € aplicada; e ii) os poros atuam como concentradores de tensao.

Analisando os resultados até a temperatura de 800 °C, observa-se
proporcionalidade na relagdo AA-TRF, a partir desta temperatura apenas as pecas

gueimadas a 1050 °C mantiveram o aumento de TRF com a reducao de AA.

Nota-se, pelos valores obtidos, que o aumento da temperatura e a salinidade
marinha influenciaram na resisténcia mecanica das pecas. De acordo com a literatura
a TRF das ceramicas estudadas encontra-se dentro dos limites aceitaveis (4 a 30
MPa).

Comparando os valores obtidos para TRF das pecas intactas com os valores
das pecas que sofreram a acédo da salinidade, percebe-se que houve diferencas
significativas, ja que as pecas intactas apresentaram maior TRF, sendo a maior

referente a temperatura de 1050 °C. Dessa forma, pode-se afirmar que a degradacgéo
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reduziu a resisténcia mecanica das pecas, € possivel sugerir que com a degradacao
o volume de poros no interior da peca tenha aumentado, uma vez que a degradacao
faz com que a estrutura da peca ceramica figue desorganizada, com maior quantidade

de poros interiores, tornando a pe¢a menos resistente.

4.3 ANALISE MINERALOGICA POR DIFRACAO DE RAIOS X

Para as amostras ceramicas calcinadas em 600 °C (Figura 4.17), foram
identificados: quartzo, muscovita, ilita, com presenca de ortoclasio, anatasio, anortita
e hematita; esta proveniente da desidroxilacdo da goethita, entre 250 e 360 °C
(TODOR, 1978; MOORE; REYNOLDS, 1997).

a - anatasio; A - anortita; h - halita; H - hematita; m - muscovitalilita; o - ortoclasio; Q - quartzo

600 °C

Ciclo 1

;Intacta

TIIT I rrrr[rerrrrrr e it rrrrrrrr [ rrrrrrrrr [ rrrrrrrrrprrrees

0 10 20 30 40 50 60

20 (graus)
Figura 4.16 — Difratogramas de raios X dos corpos de prova queimados na temperatura de 600 °C

intacto e apos ciclo de imerséo.
(Fonte: elaboracéo prépria)
Em 800 °C (Figura 4.18), os minerais identificados foram: quartzo, muscovita,
ilita, ortoclasio, anortita, hematita e rutilo; este oriundo da transformacgéo polimorfa

sofrida pelo anatasio (TiO2).
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A - anortita; h - halita; H - hematita; m - muscovita/ilita; o - ortoclasio; Q - quartzo; R - rutilo
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Figura 4.17 — Difratogramas de raios X dos corpos de prova queimados na temperatura de
800 °C: intacto e apos ciclo de imersao.
(Fonte: elaboracao prépria)

A 950 °C (Figura 4.19), foram identificadas as fases cristalinas dos minerais:
quartzo, muscovita, ortoclasio, anortita, hematita e rutilo.Vale observar a auséncia da
ilita; apesar da superposicdo dos picos difratados para ilita e muscovita, que
apresentam estrutura cristalina similares, segundo Todor (1978), entre 400 e 900 °C,
a ilita perde hidroxilas continuamente, mantendo a sua estrutura cristalina até a faixa
entre 850 e 900 °C, passando para uma fase espinélio (amorfa) por volta de 910 °C,
enquanto a muscovita sofre a expulsdo continua das suas hidroxilas entre

aproximadamente 750 e 950 °C, sendo ainda identificada pela difracao de raios X.
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A - anortita; h - halita; H - hematita; m - muscovita; o - ortoclasio; Q - quartzo; R - rutilo

950°C
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Figura 4.18 - Difratogramas de raios X dos corpos de prova queimados na temperatura de
950 °C: intacto e apds ciclo de imersao.
(Fonte: elaboracéo prépria)

Em 1050 °C (Figura 4.20), foram identificados: quartzo, hematita, rutilo, mulita
e tridimita. Entre 450 e 600 °C, a caulinita sofre desidroxilacdo (perda das hidroxilas),
com colapso da estrutura cristalina, formando a fase amorfa metacaulinita, mantendo-
se amorfa até temperaturas proximas de 1000 °C, iniciando a nucleacdo de uma nova
fase cristalina, a mulita. Segundo Todor (1976), no aquecimento, o quartzo sofre uma
transformacao polimorfa em torno de 870 °C passando a forma tridimita, porém parte

do quartzo se mantém até aproximadamente 1200 °C.

Analisando os difratogramas obtidos e representados das Figuras 4.10 a 4.13,
conclui-se que as fases cristalinas identificadas em todas as temperaturas
investigadas foram iguais para as amostras intactas e para as amostras que
receberam tratamento de imerséo (ciclo de molhamento salino e secagem natural),

com a diferenca da presenca da halita (NaCl), proveniente da agua do mar sintética.
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h - halita; H - hematita; m - mulita; Q - quartzo; R - rutilo; T - tridimita
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Figura 4.19 — Difratogramas de raios X dos corpos de prova queimados na temperatura de

1050 °C: intacto e ap0s ciclo de imerséo.
(Fonte: elaboragéo prépria)

Vale destacar que todos os difratogramas individuais sdo apresentados no
Apéndice E, para uma melhor identificacdo das fases cristalinas presentes em todas
as amostras ceramicas, tanto as intactas quanto as degradadas apG0s os tratamentos
térmicos em 600, 800, 950 e 1050 °C.
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5 CONCLUSOES

Neste Capitulo sdo apresentadas as principais conclusdes obtidas com as
discussbes dos experimentos deste trabalho. O capitulo esta dividido por itens,
conforme a definicdo dos objetivos especificos, sendo ao final sugerido temas para
futuras pesquisas dando continuidade aos assuntos desta dissertacao.

5.1 MATERIA-PRIMA

A matéria-prima (argila) utilizada apresentou caracteristicas semelhantes as
encontradas no polo ceramico do municipio de Campos dos Goytacazes — RJ, sendo
classificada como argila siltosa pouco arenosa, com presenca de 64,9% argila, limite
de liquidez de 74% e densidade real dos gréaos de 2,64 g/cm3. A umidade de extrusdo

utilizada para os corpos de prova ceramicos foi de 37,74%.

A andlise da composicdo quimica identificou a predominancia de silica e
alumina na massa, com 80,68%. A cor avermelhada do bloco apds a queima é devida
ao teor de 11,46% Fe,05;. O teor k,0 de 2,73% que contribui para reducdo de

porosidade do material ha queima por ser um agente fundente.

A andlise mineraldgica da argila mostrou através da difracdo de raios X a
predominancia de picos de difracdo de caulinita, quartzo, minerais micaceos
muscovita e ilita, gibbsita e ainda a presenca de goethita, além de outros

argilominerais que foram identificados através de picos de menor intensidade.

As andlises térmica diferencial e termogravimétrica mostraram 0

comportamento térmico da argila estudada.

5.2 PROPRIEDADES TECNOLOGICAS

O efeito da temperatura de queima foi o de produzir pecas de ceramica
vermelha com propriedades mecénicas melhoradas quando submetidas a salinidade
marinha. Analisando os resultados obtidos para as amostras intactas e ap0s os ciclos

de imersao na agua do mar sintética, pode-se concluir que:

Em geral, a absorcdo de agua reduz substancialmente com o aumento da

temperatura para os materiais ceramicos. Os menores resultados de absorcdo de



84

agua foram obtidos para a temperatura de 1050° C, as demais temperaturas
investigadas (600°, 800°, 950 °C) mostram valores que ndo atendem as exigéncias
estabelecidas pela ABNT NBR 15270-3 (2005). Na taxa de absorcdo de &gua a
salinidade marinha interferiu de forma superficial. A diferenca mais significativa refere-

se a temperatura de 1050 °C.

A porosidade aparente reduz com o aumento da temperatura, comportamento
semelhante a absorcdo de agua. A menor porosidade aparente foi determinada na
temperatura de 1050 °C nas amostras intactas e apds os ciclos de imersdo na agua
do mar sintética. As amostras calcinadas em 600°, 800°C e 950 °C apresentaram
menor porosidade aparente. A partir dos resultados obtidos conclui-se que ceramicas
calcinadas em temperaturas menores poderdo se degradar mais rapidamente, quando

comparadas a temperatura de 1050 °C.

A massa especifica aparente aumentou gradativamente com o aumento da
temperatura de queima. As amostras calcinadas em 600°C apresentaram menor
massa especifica aparente. A salinidade marinha néo influenciou significativamente

nos resultados obtidos.

Os resultados para tensao de ruptura a flexdo encontram-se dentro dos limites
aceitaveis (4 a 30 MPa). O aumento da temperatura de queima contribui para uma
melhor resisténcia dos corpos de prova. Foi observado um aumento de tensédo de
ruptura a flexdo com a reducado de absorcao de agua.

Os corpos de prova intactos apresentaram maior tensdo de ruptura a flexao,
em relacdo aos submetidos ao ciclos de imerséo, sendo a maior diferenca observada
na temperatura de 1050 °C. Pode-se afirmar que a degradacao reduziu a resisténcia
mecanica das amostras ceramicas. Conclui-se que a salinidade marinha e a
temperatura de queima influenciam diretamente na resisténcia dos corpos de prova

ceramicos.

Quanto a analise mineralogica que foi realizada para identificar as possiveis
alteracdes que possam ter ocorrido na estrutura cristalina das amostras ceramicas
apos os ciclos de imersao, os resultados encontrados pelos difratogramas de raios X
mostraram que as fases cristalinas identificadas em todas as temperaturas de queima
estudadas foram iguais, com a diferenca apenas da halita (NaCl), oriunda da agua do

mar sintética.
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5.3 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS:

Como sugestdao para continuidade dessa linha de pesquisa, aprofundando

assim o conhecimento adquirido com os resultados dessa dissertacdo, sugerem-se:

» Realizar uma analise morfologica (microscopia eletrénica de varredura —
MEV) da matéria-prima e das amostras ceramicas intactas para posterior
comparacao com as submetidas a salinidade;

= Estudar o comportamento das amostras ceramicas no meio natural para
posterior comparacdo com a alteracdo realizada em laboratério e

amostras intactas;

= Submeter as amostras ceramicas a um tempo maior de imersdo em

ambiente salino;
= Confeccionar corpos de prova vazados;

= Realizar porosimetria para avaliar se houve ocluséo de poros.
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APENDICE A - RESULTADOS DE CARACTERIZACAO
FISICA
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Tabela A.1 —Caracterizagdo fisica da matéria-prima.
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APENDICE B — TAMANHO MINIMO DO LOTE (TML)

Todos o0s ensaios realizados nesta pesquisa consideram que as amostras
apresentam Distribuicdo Normal, confiabilidade de 95% (r=0,05) e utilizaram a
Distribuicdo de Student (Anexo A).

Nas Tabelas B.1 & B.9 constam os resultados para o TML para 0s ensaios nos

corpos de prova intactos e alterados.

Tabela B.1 — TML para absorcao de agua dos corpos de prova intactos.

Valores medidos para AA
Amostras (CPS) CPS Intactos
600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
1 25,31 24,61 25,11 10,66
2 26,11 23,53 24,68 12,08
3 25,28 25,92 25,44 10,74
4 24,52 24,71 26,53 10,58
5 25,84 25,85 26,45 12,12
6 24,68 27,77 27,24 11,54
Xm (média) 25,29 25,40 25,91 11,29
CV (Coeficiente de variagdo) % 2,46 5,75 3,79 6,38
Sx (Desvio Padrao) 0,62 1,46 0,98 0,72
v (Graus de liberdade) 5 5 5 5

t (valor tabelado) 2,57 2,57 2,57 2,57
r (acurécia - 5%) 0,05 0,05 0,05 0,05
No 1,60 8,74 3,80 10,76
N 1,42 5,23 2,94 5,89

(Fonte: elaboragéo proépria)

Tabela B.2 — TML para porosidade aparente dos corpos de prova intactos.

Valores medidos para PA
Amostras (CPS) CPS Intactos
600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
1l 39,69 39,50 43,24 21,10
2l 39,72 38,33 39,61 23,49
3l 39,51 40,88 40,53 21,60
41 39,34 39,62 41,96 21,25
5l 39,64 41,29 42,13 23,78
6l 38,91 41,98 41,89 22,98
Xm (média) 39,47 40,27 41,56 22,37
CV (Coeficiente de variacéo) % 0,78 3,36 3,09 5,31
Sx (Desvio Padrao) 0,31 1,35 1,29 1,19
v (Graus de liberdade) 5 5 5 5

t (valor tabelado) 2,57 2,57 2,57 2,57
r (acurécia - 5%) 0,05 0,05 0,05 0,05
Ng 0,16 2,97 2,53 7,45
N 0,16 2,42 2,12 4,74

(Fonte: elaboragéo prépria)



Tabela B.3 — TML para massa especifica aparente dos corpos de prova intactos.

Valores medidos para MEA
Amostras (CPS) CPS Intactos
600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
1l 1,57 1,61 1,72 1,98
2 1,52 1,63 1,61 1,94
3l 1,56 1,58 1,59 2,01
41 1,60 1,60 1,58 2,01
51 1,53 1,60 1,59 1,96
6l 1,58 1,51 1,54 1,99
Xm (média) 1,56 1,59 1,61 1,98
CV (Coeficiente de variacdo) % 1,91 2,55 3,85 1,34
Sx (Desvio Padréao) 0,03 0,04 0,06 0,03
v (Graus de liberdade) 5 5 5 5
t (valor tabelado) 2,57 2,57 2,57 2,57
r (acuracia - 5%) 0,05 0,05 0,05 0,05
No 0,96 1,72 3,91 0,48
N 0,90 1,52 3,01 0,46

(Fonte: elaboracéo prépria)

Tabela B.4 —TML para tenséo de ruptura a flexdo dos corpos de prova intactos.

Valores medidos para TRF em MPa
Amostras (CPS) CPS Intactos
600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
1 7,06 6,65 8,65 25,83
2 8,25 8,3 10,35 19,98
3 7,25 6,88 9,11 23,08
4 8,24 7,89 10,27 20,77
5 6,93 5,87 9,93 25,5
6 7,24 6,8 9,9 20,86
Xm (média) 7,50 7,07 9,70 22,67
CV (Coeficiente de variagdo) % 0,08 0,13 0,07 0,11
Sx (Desvio Padrao) 0,59 0,88 0,68 2,54
v (Graus de liberdade) 5 5 5 5
t (valor tabelado) 2,57 2,57 2,57 2,57
r (acuracia - 5%) 0,05 0,05 0,05 0,05
No 16,54 41,40 12,86 33,19
N 3,22 3,65 3,05 3,57

(Fonte: elaboracgéo prépria)



Tabela B.5 — TML para absorcao de 4gua dos corpos de prova (ciclo).

Amostras (CPS)

Valores medidos para AA
CPS 3600 horas

600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
1 22,94 24,51 23,65 15,48
2 23,05 23,11 24,21 14,00
3 22,90 24,42 24,59 16,52
4 23,16 24,24 24,31 16,36
5 23,00 22,86 24,31 15,67
6 23,27 22,70 23,87 16,00
Xm (média) 23,05 23,64 24,16 15,67
CV (Coeficiente de variacéo) % 0,61 3,54 1,41 5,80
Sx (Desvio Padréao) 0,14 0,84 0,34 0,91
v (Graus de liberdade) 5 5 5 5
t (valor tabelado) 2,57 2,57 2,57 2,57
r (acurdcia - 5%) 0,05 0,05 0,05 0,05
No 0,10 3,31 0,52 8,89
N 0,10 2,64 0,50 5,28

(Fonte: elaboracéo prépria)

Tabela B.6 — TML para porosidade aparente dos corpos de prova (ciclo).

Amostras (CPS)

Valores medidos para PA
CPS 3600 horas

600 °C 800 °C 950 °C | 1050 °C
1 36,28 37,10 38,45 27,90
2 37,05 36,79 39,21 25,28
3 37,66 38,69 39,41 29,27
4 35,85 38,21 39,02 29,26
5 36,44 36,21 38,95 28,24
6 37,83 36,30 38,59 26,80
Xm (média) 36,85 37,22 38,94 27,79
CV (Coeficiente de variagcdo) % 2,15 2,74 0,94 5,54
Sx (Desvio Padréo) 0,79 1,02 0,36 1,54
v (Graus de liberdade) 5 5 5 5
t (valor tabelado) 2,57 2,57 2,57 2,57
r (acurécia - 5%) 0,05 0,05 0,05 0,05
No 1,23 1,99 0,23 8,10
N 1,12 1,72 0,23 4,99

(Fonte: elaboracgéo prépria)
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Tabela B.7 — TML para massa especifica aparente dos corpos de prova (ciclo).

Valores medidos para MEA
Amostras (CPS) CPS 3600 horas
600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
1 1,58 1,57 1,63 1,80
2 1,61 1,59 1,62 1,84
3 1,64 1,58 1,60 1,77
4 1,55 1,58 1,61 1,79
5 1,58 1,58 1,61 1,80
6 1,63 1,60 1,62 1,82
Xm (média) 1,60 1,58 1,62 1,80
CV (Coeficiente de variacéo) % 2,15 0,65 0,65 1,34
Sx (Desvio Padréo) 0,03 0,01 0,01 0,02
v (Graus de liberdade) 5 5 5 5
t (valor tabelado) 2,57 2,57 2,57 2,57
r (acurécia - 5%) 0,05 0,05 0,05 0,05
n0 1,22 0,11 0,11 0,48
N 1,11 0,11 0,11 0,46

(Fonte: elaboracéo prépria)

Tabela B.8 — TML para tenséo de ruptura a flexdo dos corpos de prova (ciclo).

Valores medidos para TRF em Mpa
Amostras (CPS) CPS 3600 horas
600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
1 6,29 6,59 10,15 14,32
2 4,85 6,29 9,2 13,46
3 4,6 6,38 9,42 13,19
4 5,55 6,21 9,92 13,53
5 5,84 6,43 9,1 14,21
6 517 6,4 9,8 14,66
Xm (média) 5,38 6,38 9,60 13,90
CV (Coeficiente de variagcéo) % 0,12 0,02 0,04 0,04
Sx (Desvio Padréo) 0,63 0,13 0,42 0,58
v (Graus de liberdade) 5 5 5 5
t (valor tabelado) 2,57 2,57 2,57 2,57
r (acuracia - 5%) 0,05 0,05 0,05 0,05
No 36,50 1,09 5,09 4,61
N 3,60 0,86 2,24 2,14

(Fonte: elaboracao prépria)
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APENDICE C — CRITERIO DE CHAUVENET

C.1. DETERMINACAO DO DR

Tabela C.1 — DR — Absorgéo de agua intactos (6 CP).

Corpos de provaintactos (AA) DRo
Valores de extremo
600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
Valor medido maximo 26,11 25,92 27,24 12,12
Valor medido minimo 24,52 23,53 24,68 10,66
Xm (média) 25,29 25,40 25,91 11,29 +1,73
Sx (Desvio Padréo) 0,62 1,46 0,98 0,72
Dr minimo -1,23 -1,28 -1,25 -0,88
Dr maximo 1,32 0,36 1,36 1,16
(Fonte: elaboracéo prépria)
Tabela C.2 — DR — Porosidade aparente intactos (6 CP).
Valores de extremo Corpos de prova intactos (PA) DRo
600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
Valor medido méaximo 39,72 41,98 43,24 23,78
Valor medido minimo 38,91 38,33 39,61 21,10
Xm (média) 39,47 40,27 41,56 22,37 +1,73
Sx (Desvio Padréo) 0,31 1,35 1,29 1,19
Dr minimo 1,81* 1,44 1,51 1,07
Dr maximo 0,83 1,27 1,31 1,19
*Da Tabela 3.3, por interpolagéo para 6 corpos de prova.
** Valor rejeitado — Calculo refeito e apresentado na Tabela C.3
(Fonte: elaboracao prépria)
Tabela C.3 — DR — Porosidade Aparente (5 CP).
Corpos de prova intactos (PA DR
Valores de extremo 600 °C " 800 °€: 950 °C ( )1050 °C ;
Valor medido méaximo 39,72 41,98 43,24 23,78
Valor medido minimo 39,34 38,33 39,61 21,10
Xm (média) 39,58 40,27 41,56 22,37 +1,73
Sx (Desvio Padrao) 0,16 1,35 1,29 1,19
Dr minimo -1,54 -1,44 -1,51 -1,07
Dr maximo 0,90 1,27 1,31 1,19

*Da Tabela 3.3, por interpolacéo para 5 corpos de prova.
(Fonte: elaboracéo prépria)



Tabela C.4 — DR — Massa especifica aparente (6 CP).
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Corpos de provaintactos (MEA) DRo
Valores de extremo
600 °C 800 °C 950 °C 1050 °C
Valor medido méaximo 1,60 1,63 1,72 2,01
Valor medido minimo 1,52 1,51 1,54 1,94
Xm (média) 1,56 1,59 1,61 1,98 +1,73
Sx (Desvio Padrao) 0,03 0,04 0,06 0,03
Dr minimo -1,34 -1,87* -1,10 -1,46
Dr maximo 1,43 1,02 1,89** 0,97
* Da Tabela 3.3, por interpolag&o para 6 corpos de prova.
** Valor rejeitado — Calculo refeito e apresentado na Tabela C.5
(Fonte: elaboragéo propria)
Tabela C.5 — DR — Massa especifica aparente (5 CP).
Corpos de prova intactos (MEA) DRo
Valores de extremo 600°C | 800°C | 950°C | 1050°C
Valor medido méaximo 1,60 1,63 1,61 2,01
Valor medido minimo 1,52 1,58 1,54 1,94
Xm (média) 1,56 1,60 1,58 1,98 +1,73
Sx (Desvio Padrao) 0,03 0,02 0,03 0,03
Dr minimo -1,34 -1,37 -1,70 -1,46
Dr méaximo 1,43 1,43 0,88 0,97
* Da Tabela 3.5, por interpolagéo para 5 corpos de prova.
(Fonte: elaboracéo prépria)
Tabela C.6 — DR — Tenséao de ruptura a flexdo (6 CP) [intactos].
Corpos de prova intactos (TRF) DRo
Valores de extremo 600°C | 800°C | 950°C | 1050°C
Valor medido maximo 8,25 8,3 10,35 25,83
Valor medido minimo 6,93 5,87 8,65 20,02
Xm (média) 7,50 7,26 9,70 22,68 +1,73
Sx (Desvio Padréao) 0,59 0,94 0,68 2,53
Dr minimo -0,95 -1,48 -1,55 -1,05
Dr méaximo 1,27 1,11 0,96 1,25
(Fonte: elaboragéo proépria)
Tabela C.7 — DR — Absorc¢éo de agua (6 CP) [ciclo].
Corpos de prova 3600 horas DRo
Valores de extremo 600 °C | 800 °C | 950 °C | 1050 °C
Valor medido maximo 23,16 2451 24,59 16,52
Valor medido minimo 22,90 23,11 24,21 14,00
Xm (média) 23,05 23,64 24,16 15,67 +1,73
Sx (Desvio Padrao) 0,14 0,84 0,34 0,91
Dr minimo 1,10 0,63 -0,16 1,84
Dr maximo 0,76 1,04 1,28 0,93

(Fonte: elaboracéo prépria)



Tabela C.8 — DR — Porosidade aparente (6 CP) [ciclo].
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Valores de extremo Corpos de prova 3600 horas DRo
600 °C 800 °C 950 °C | 1050 °C
Valor medido maximo 37,83 38,69 39,41 29,27
Valor medido minimo 35,85 36,21 38,45 25,28
Xm (média) 36,85 37,22 38,94 27,79 +1,73
Sx (Desvio Padrao) 0,79 1,02 0,36 1,54
Dr minimo 1,26 0,99 1,34 1,63
Dr maximo 1,23 1,44 1,30 0,96
(Fonte: elaboracgéo prépria)
Tabela C.9 — DR — Massa especifica aparente (6 CP) [ciclo].
Corpos de prova 3600 horas DRo
Valores de extremo
600 °C 800 °C 950 °C | 1050 °C
Valor medido maximo 1,64 1,59 1,63 1,84
Valor medido minimo 1,55 1,57 1,60 1,77
Xm (média) 1,60 1,58 1,62 1,80 +1,73
Sx (Desvio Padréao) 0,03 0,01 0,01 0,02
Dr minimo 1,41 1,29 1,43 1,38
Dr maximo 1,21 0,65 1,43 1,51
(Fonte: elaboracéo prépria)
Tabela C.10 — Tenséo de ruptura a flexdo (6 CP) [ciclo].
Corpos de prova 3600 horas (TRF) DRo
Valores de extremo 600 °C | 800°C | 950°C | 1050 °C
Valor medido maximo 6,29 6,59 10,15 14,66
Valor medido minimo 4,6 6,21 9,1 13,19
Xm (média) 5,38 6,38 9,60 13,90 +1,73
Sx (Desvio Padréao) 0,63 0,13 0,42 0,58
Dr minimo 1,24 1,34 1,18 1,21
Dr maximo 1,43 1,60 1,31 1,32

(Fonte: elaboracéo prépria)



APENDICE D — CORPOS DE PROVA

100

D.1 - ABSORCAO DE AGUA DOS CORPOS DE PROVA INTACTOS

Tabela D.1 — Absor¢éo de agua para os corpos de prova intactos (600 °C).

Bloco My -_Massa Ms - Massa | Absorcéo de
Umida (g) seca (9) agua (%)
1l 98,78 78,83 25,31
21 101,29 80,32 26,11
3l 98,77 78,84 25,28
41 96,73 77,68 24,52
51 100,42 79,80 25,84
6l 97,86 78,49 24,68
71 99,41 78,57 26,52
8l 100,32 79,26 26,57
ol 95,02 74,94 26,79
10l 99,78 79,36 25,73
111 98,97 78,36 26,30
121 100,35 78,81 27,33
13l 98,71 78,76 25,33
Média 25,87
Desvio Padréo 0,83
Coef. Variacao (%) 3,23

Tabela D.2 — Absor¢éo de agua para os corpos de prova intactos (800 °C).

(Fonte: elaboracéo prépria)

Bloco M,“ - Massa| Ms - Massa Ab,sor(;éo de
Umida (g) seca (9) agua (%)
16l 108,31 86,92 24,61
171 110,29 89,28 23,53
18I 109,02 86,58 25,92
191 108,29 86,83 24,71
20| 108,77 86,43 25,85
211 91,84 71,88 27,77
22| 106,33 84,57 25,73
23l 109,59 87,35 25,46
241 99,75 78,28 27,43
25| 94,31 73,93 27,57
26| 105,95 84,81 24,93
271 110,86 89,83 23,41
28| 106,79 85,56 24,81
Média 25,52
Desvio Padréo 1,41
Coef. Variacdo (%) 5,53

(Fonte: elaboracéo prépria)



Tabela D.3 — Absor¢éo de agua para os corpos de prova intactos (950 °C).

M, - Massa| Ms - Massa ~
Bloco amida (g) seca (q) Absorcéao (%)
31l 93,03 74,36 25,11
32l 99,63 79,91 24,68
33l 96,31 76,78 25,44
34l 92,10 72,79 26,53
35l 97,10 76,79 26,45
36l 91,45 71,87 27,24
371 97,24 77,39 25,65
38l 98,82 78,49 25,90
391 93,03 73,65 26,31
401 96,93 77,13 25,67
41| 92,63 73,07 26,77
42| 93,45 73,95 26,37
43| 96,27 76,86 25,25
Média 25,95
Desvio Padrao 0,74
Coef. Variacao (%) 2,83

Tabela D.4 — Absorcao de agua para os corpos de prova intactos (1050 °C).

(Fonte: elaboracéo prépria)

M, - Massa| Ms - Massa ~
Bloco amida (g) seca (q) Absorcéao (%)
46l 99,59 90,00 10,66
471 101,21 90,30 12,08
48| 93,30 84,25 10,74
491 94,18 85,17 10,58
50l 92,57 82,56 12,12
511 93,21 83,57 11,54
52l 92,85 83,89 10,68
53l 93,34 84,09 11,00
541 93,28 84,18 10,81
55l 95,91 85,42 12,28
56l 94,53 85,94 10,00
571 101,53 90,97 11,61
58I 101,74 91,04 11,75
Média 11,22
Desvio Padréao 0,72
Coef. Variacdo (%) 6,41

(Fonte: elaboracéo prépria)
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D.2 - POROSIDADE APARENTE DOS CORPOS DE PROVA
INTACTOS

Tabela D.5 — Porosidade aparente para os corpos de prova intactos (600 °C).

Bloco My -'Massa Ms - Massa M.— Massa Porosidade
umida () seca (g) imersa (g) Aparente (%)
1l 98,78 78,83 48,52 39,69
2l 101,29 80,32 48,50 39,72
3l 98,77 78,84 48,33 39,51
4] 96,73 77,68 48,30 39,34
51 100,42 79,80 48,40 39,64
6l 97,86 78,49 48,08 38,91
Média 39,47
Desvio Padrao 0,31
Coef. Variagéo (%) 0,78

(Fonte: elaboragéo prépria)

Tabela D.6 — Porosidade aparente para os corpos de prova intactos (800 °C).

Bloco My -.Massa Ms - Massa M.— Massa Porosidade

Umida (9) seca (9) imersa (g) Aparente (%)
16l 108,31 86,92 54,16 39,50
171 110,29 89,28 55,47 38,33
18l 109,02 86,58 54,13 40,88
191 108,29 86,83 54,13 39,62
201 108,77 86,43 54,67 41,29
211 91,84 71,88 44,29 41,98
Média 40,27
Desvio Padréo 1,35
Coef. Variagdo (%) 3,35

(Fonte: elaboracéo prépria)

Tabela D.7 — Porosidade aparente para os corpos de prova intactos (950 °C).

Bloco M,” —_Massa Ms - Massa M.— Massa Porosidade

Umida () seca (9) imersa (g) Aparente (%)
31l 93,03 74,36 49,85 43,24
321 99,63 79,91 49,85 39,61
33l 96,31 76,78 48,12 40,53
341 92,10 72,79 46,08 41,96
35l 97,10 76,79 48,89 42,13
36l 91,45 71,87 44,71 41,89
Média 41,56
Desvio Padréo 1,29
Coef. Variacéo (%) 3,10

(Fonte: elaboragéo prépria)
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Tabela D.8 — Porosidade aparente para os corpos de prova intactos (1050 °C).

Bloco N,I“ -'Massa Ms - Massa M|— Massa Porosidade

Umida (9) seca (9) imersa (g9) Aparente (%)
46| 99,59 90,00 54,14 21,10
47| 101,21 90,30 54,76 23,49
48| 93,30 84,25 51,41 21,60
49| 94,18 85,17 51,78 21,25
50l 92,57 82,56 50,47 23,78
51l 93,21 83,57 51,26 22,98
Média 22,37
Desvio Padrao 1,19
Coef. Variacéo (%) 5,32

(Fonte: elaboracéo prépria)

D.3 — MASSA ESPECIFICA APARENTE DOS CORPOS DE PROVA
INTACTOS

Tabela D.9 — Valores obtidos para MEA dos corpos de prova intactos (600 °C).

CP MEA (g/cm?)
1l 1,57
2l 1,52
3l 1,56
4] 1,60
51 1,53
6l 1,58
Média 1,56
Desvio Padrao 0,03

(Fonte: elaboracéo prépria)

Tabela D.10 — Valores obtidos para MEA dos corpos de prova intactos (800 °C).

CP MEA (g/cm?)
16l 1,61
171 1,63
18l 1,58
191 1,60
20l 1,60
211 1,51
Média 1,59
Desvio Padrao 0,04

(Fonte: elaboracéo prépria)

Tabela D.11 — Valores obtidos para MEA dos corpos de prova intactos (950 °C).

CP MEA (g/cm?3)
311 1,72
32| 1,61
33l 1,59
34| 1,58
35l 1,59
36l 1,54
Média 1,61
Desvio Padrao 0,06

(Fonte: elaboracéo prépria)
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Tabela D.12 — Valores obtidos para MEA dos corpos de prova intactos (1050 °C).

CP MEA (g/cm?3)
46| 1,98
47| 1,94
48| 2,01
49| 2,01
50l 1,96
51l 1,99
Média 1,98
Desvio Padrao 0,03

(Fonte: elaboracéo prépria)

D.4 — TENSAO DE RUPTURA A FLEXAO DOS CORPOS DE PROVA
INTACTOS

Tabela D.13 — Valores obtidos para TRF dos corpos de prova intactos (600 °C).

CP TRF (MPa)
11 7,06
2l 8,25
3l 7,25
41 8,24
5l 6,93
6l 7,24
Média 7,50
Desvio Padrao 0,59
Coeflcllen'Ee de 701

Variacéo

(Fonte: elaboragéo prépria)

Tabela D.14 — Valores obtidos para TRF dos corpos de prova intactos (800 °C).

CP TRF (MPa)
16l 6,65
171 8,3
18I 6,88
191 7,89
20l 5,87
211 7,95
Média 7,26
Desvio Padrao 0,94
Coeflc_lenEe de 12.93
Variacao

(Fonte: elaboragéo prépria)



Tabela D.15 — Valores obtidos para TRF dos corpos de prova intactos (950 °C).

CP TRF (MPa)
31l 8,65
32l 10,35
33l 9,11
34| 10,27
35l 9,93
36l 9,9
Média 9,70
Desvio Padrédo 0,68
Coeficiente de 6,98

Variacao

Tabela D.16 — Valores obtidos para TRF dos corpos de prova intactos (1050 °C)

(Fonte: elaboracéo prépria)

CP TRF (MPa)
461 25,83
471 20,02
48| 23,08
49| 20,77
50l 25,5
51l 20,86
Média 22,68
Desvio Padrédo 2,53
Coeficiente de 11,17

Variacdo

D.5 - ABSORCAO DE AGUA DOS CORPOS DE PROVA

DEGRADADOS

Tabela D.17 — Absor¢éo de agua dos corpos de prova degradados (600 °C).

(Fonte: elaboragéo proépria)

Bloco I\:l]%ig/l;?gs)a Mssecl\gaéia Absorcéo (%)

1C 100,20 81,50 22,94

2C 98,65 80,17 23,05

3C 100,21 81,54 22,90

4C 99,08 80,45 23,16

5C 99,69 81,05 23,00

6C 99,37 80,61 23,27
Média 23,05
Desvio Padrao 0,14
Coef. Variagcéo (%) 0,61

(Fonte: elaboragéo prépria)
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Tabela D.18 — Absorc¢éo de 4gua dos corpos de prova degradados (800 °C).

Bloco l\iljt;nig/laa?;)a Mssecl\gegia Absorcéo (%)
11C 94,02 75,65 24,51
12C 100,95 75,19 23,11
13C 98,09 75,03 24,42
14C 98,52 78,15 24,24
15C 99,15 74,95 22,86
16C 100,38 78,16 22,70

Média 23,64

Desvio Padrao 0,84

Coef. Variagdo (%) 3,54

Tabela D.19 — Absor¢éo de agua dos corpos de prova degradados (950 °C).

(Fonte: elaboracéo prépria)

M, - Massa | Ms - Massa =
Bloco amida (q) seca (q) Absorcgéo (%)
21C 93,54 75,65 23,65
22C 93,39 75,19 24,21
23C 93,48 75,03 24,59
24C 97,15 78,15 24,31
25C 93,17 74,95 24,31
26C 96,82 78,16 23,87
Média 24,16
Desvio Padréo 0,34
Coef. Variagéo (%) 1,41

Tabela D.20 — Absor¢éo de agua dos corpos de prova degradados (1050 °C).

(Fonte: elaboracéo prépria)

M, - Massa | Ms - Massa =
Bloco amida () seca (g) Absorcgéo (%)
31C 100,94 87,41 15,48
32C 99,48 87,47 13,73
33C 100,84 86,54 16,52
34C 101,30 87,06 16,36
35C 101,43 87,69 15,67
36C 99,93 87,09 14,74
Média 15,67
Desvio Padrao 0,91
Coef. Variagéo (%) 5,80

(Fonte: elaboracéo prépria)
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D.6 — POROSIDADE APARENTE DOS CORPOS DE PROVA
DEGRADADOS

Tabela D.21 — Porosidade aparente dos corpos de prova degradados (600 °C).

Bloco My —.Massa Ms - Massa M|— Massa Porosidade

Umida () seca (g) imersa (g) Aparente (%)
1C 100,20 81,50 48,65 36,28
2C 98,65 80,17 48,77 37,05
3C 100,21 81,59 50,64 37,66
4C 99,08 80,45 47,11 35,85
5C 99,69 81,05 48,54 36,44
6C 99,37 80,61 49,78 37,83
Média 36,85
Desvio Padrao 0,79
Coef. Vaiacao (%) 2,15

Tabela D.22 — Porosidade aparente dos corpos de prova degradados (800 °C).

(Fonte: elaboracéo prépria)

Bloco M,“ —_Massa Ms - Massa M'_ Massa Porosidade

Umida (g) seca (g) imersa (g) Aparente (%)
11C 94,02 75,51 44,13 37,10
12C 100,95 82,00 49,44 36,79
13C 98,09 78,4 48,34 39,69
14C 98,52 79,3 48,22 38,21
15C 99,15 80,70 48,20 36,21
16C 100,38 81,81 49,23 36,30
Média 37,22
Desvio Padréo 1,02
Coef. Vaiagao (%) 2,74

Tabela D.23 — Porosidade aparente dos corpos de prova degradados (950 °C).

(Fonte: elaboragéo propria)

Bloco M,“ —_Massa Ms - Massa l_\/h— Massa Porosidade

Umida (g) seca (g) imersa (g) Aparente (%)
21C 93,54 75,65 47,01 38,45
22C 93,39 75,19 46,97 39,21
23C 93,48 75,03 46,66 39,41
24C 97,15 78,15 48,46 39,02
25C 93,17 74,95 46,39 38,95
26C 96,82 78,16 48,46 38,59
Média 38,94
Desvio Padréo 0,36
Coef. Vaiacao (%) 0,94

(Fonte: elaboragéo proépria)



Tabela D.24 — Porosidade aparente dos corpos de prova degradados (1050 °C).

Bloco Mu -_Massa Ms - Massa | Mi— Massa imersa Porosidade
Umida (g) seca (g) (9) Aparente (%)
31C 100,94 87,41 52,44 27,90
32C 99,48 87,47 51,98 25,28
33C 100,84 86,54 51,98 29,27
34C 101,3 87,06 52,63 29,26
35C 101,43 87,69 52,77 28,24
36C 99,93 87,09 52,02 26,80
Média 27,79
Desvio Padrao 1,54
Coef. Vaiacao (%) 5,54

D.7 — MASSA ESPECIFICA APARENTE DOS CORPOS DE PROVA

DEGRADADOS

Tabela D.25 — Valores obtidos para MEA dos corpos de prova degradados (600 °C).

Tabela D.26 — Valores obtidos para MEA dos corpos de prova degradados (800 °C).

(Fonte: elaboracéo prépria)

CP MEA (g/cm?)
1C 1,58
2C 1,61
3C 1,64
4C 1,55
5C 1,58
6C 1,63
Média 1,60
Desvio Padréao 0,03
Coeficiente Variacdo 2,15

(Fonte: elaboragéo proépria)

CP MEA (g/cm?)
11C 1,57
12C 1,59
13C 1,58
14C 1,58
15C 1,58
16C 1,60
Média 1,58
Desvio Padréo 0,01
Coeficiente Variacdo 0,65

(Fonte: elaboragéo prépria)
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Tabela D.27 — Valores obtidos para MEA dos corpos de prova degradados (950 °C).

CP MEA (g/cm3)
21C 1,63
22C 1,62
23C 1,60
24C 1,61
25C 1,61
26C 1,62
Média 1,62
Desvio Padrao 0,01
Coeficiente Variacdo 0,65

(Fonte: elaboracéo prépria)

Tabela D.28 — Valores obtidos para MEA dos corpos de prova degradados (1050 °C).

CP MEA (g/cm?3)
31C 1,80
32C 1,84
33C 1,77
34C 1,79
35C 1,80
36C 1,82
Média 1,80
Desvio Padréao 0,02
Coeficiente Variacdo 1,34

(Fonte: elaboracéo prépria)

D.8 — TENSAO DE RUPTURA A FLEXAO DOS CORPOS DE PROVA
DEGRADADOS

Tabela D.29 — Valores obtidos para TRF dos corpos de prova degradados (600 °C).

CP TRF (MPa)
1C 6,29
2C 4,85
3C 4,6
4C 5,55
5C 5,84
6C 5,17
Média 5,38
Desvio Padréo 0,63
Coeficiente de Variacdo 11,75

(Fonte: elaboragéo proépria)



Tabela D.30 — Valores obtidos para TRF dos corpos de prova degradados (800 °C).

CP TRF (MPa)
16C 6,59
17C 6,29
18C 6,38
19C 6,21
20C 6,43
21C 6,4
Média 6,38
Desvio Padréo 0,13
Coeficiente de Variacao 2,03

(Fonte: elaboracéo prépria)

Tabela D.31 — Valores obtidos para TRF dos corpos de prova degradados (950 °C).

CP TRF (MPa)
31C 10,15
32C 9,2
33C 9,42
34C 9,92
35C 9,1
36C 9,8
Média 9,60
Desvio Padréo 0,42
Coeficiente de Variacdo 4,39

(Fonte: elaboragéo prépria)

Tabela D.32 — Valores obtidos para TRF dos corpos de prova degradados (1050 °C).

CcP TRF (MPa)
46C 14,32
47C 13,46
48C 13,19
49C 13,53
50C 14,21
51C 14,66
Média 13,90
Desvio Padrao 0,58
Coeficiente de 418

Variacdo

(Fonte: elaboracéo prépria)
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APENDICE E — RESULTADOS COMPLEMENTARES DE
DIFRACAO DE RAIOS X

Nas Figuras E.1 a E.4, a seguir, sdo apresentados os difratogramas de raios X
individuais dos corpos ceramicos, em funcao da temperatura, intactos e de E5 a ES8,

os difratogramas das amostras queimadas e submetidas aos ciclos de imersao na
agua do mar sintética.

600 °C Q a - anatasio

A - anortita

H - hematita

m- muscovita/ilita
o - ortoclasio

Q- quartzo

20 (graus)
Figura E.1 — Difratograma de raios X amostra intacta — 600 °C.
(Fonte: elaboracéo prépria)



800 °C

30

A . anortita

H - hematita

M. muscovitalilita
O - ortocasio

Q.- quartzo
R - rutilo

0 10 20 30 40
20 (graus)

T[T rrrr[rerrrr Pt rrrrrrr e rrrrrrrrrrrrrrrr[rrrrrrrrrprrres

50 60

Figura E.2 — Difratograma de raios X amostra intacta — 800 °C.

(Fonte: elaboracéo prépria)

950 °C

A - anortita
H - hematita
m- muscovita

o - ortoclasio
Q - quartzo
R - rutilo

LI JLINLIL N L L LB LN L L LB L L L L LN LB B L L LN LB L L LN L L L LB L LB

0 10 20 30 40

20 (graus)

50 60

Figura E.3 — Difratograma de raios X amostra intacta — 950 °C.

(Fonte: elaboracao prépria)
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1050 °C

H - hematita
M- mulita

Q - quartzo
R - rutilo

T - tridimita

Trrrrrrrrrryrrerrrrrrrprrrrrrrreprerrrrrrrrprrrrrrrrerprrerrrrrrerprrorre

20 30 40

0 10

20 (graus)

50 60

Figura E.4 — Difratograma de raios X amostra intacta — 1050 °C.

(Fonte: elaboragéo prépria)

Ciclo 1 -600°C

a - anatasio

A - anortita

h - halita

H - hematita

m - muscovital/ilita
o - ortoclasio

Q - quartzo

0

10

Figura E.5 — Difratograma de raios X amostra degradada — 600 °C.

30 40
20 (graus)

(Fonte: elaboragéo prépria)

50 60
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Ciclo1-800°C

A - anortita

h - halita

H - hematita

m - muscovital/ilita
o - ortoclasio

Q - quartzo

R - rutilo A

PPN R A

T[I TP rrrrrrrr [ rrrrrr [ rrrrr e[ rrrrrrr[rrrrrrrrrprrrre

0 10 20 30 40 50 60

20 (graus)

Figura E.6 — Difratograma de raios X amostra degradada — 800 °C.
(Fonte: elaboracao prépria)

Ciclo 1 -950 °C Q A -anortita

h - halita

H - hematita
m - muscovita
o - ortoclasio
Q - quartzo

R - rutilo

LIS JNLJLINL BB L B LB B L B LB L L LI L B B LB L L B L L B L L

0 10 20 30 40 50 60

20 (graus)

Figura E.7 — Difratograma de raios X amostra degradada — 950 °C.
(Fonte: elaboracao prépria)
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Ciclo 1 -1050 °C .
Q_~ h - halita

H - hematita
M - mulita

Q - quartzo
R - rutilo
T - tridimita

0 10 20 30 40 50 60

20 (graus)

Figura E.8 — Difratograma de raios X amostra degradada — 1050 °C.
(Fonte: elaboracgéo proépria)
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ANEXO A - DISTRIBUICAO DE STUDENT; COEFICIENTE t

Distribuicdo de Student: coeficiente t

Grausde  10% 5% 2% 1%  05%  01%
liberdade

1 631 1271 3182 6366 12732 636,62
2 200 430 697 992 1409 3160
3 235 318 454 584 745 1204
4 213 278 375 460 560 861
5 202 257 33T 403 477 686
6 104 245 314 311 432 50
7 100 236 310 350 403 541
8 186 231 290 33 383 50
g 183 226 282 325 369 478
10 181 225 276 317 358 459
11 180 220 272 311 350 444
12 178 218 268 306 343 432
13 177 216 285 301 337 422
14 176 214 282 298 333 414
15 175 213 260 295 329 407
16 175 212 258 292 325 402
17 174 211 257 290 322 397
18 173 210 255 288 320 3%
19 173 209 254 286 317 388
20 173 200 253 284 315 385
21 172 208 252 283 314 382
2 172 207 251 282 312 319
23 171 207 25 281 310 377
2% 171 206 249 280 3009 375
2% 171 206 249 279 308 3am
2% 171 206 248 278 307 371
27 170 205 247 277 306 369
28 170 205 247 276 305 367
29 170 204 246 276 304 386
30 170 204 246 275 303 365
40 168 202 242 270 287 35
80 167 200 239 286 202 346
120 165 198 23 262 286 337
. 165 196 233 258 281 329

Tabela adaptada do livro Curso de Estatistica Experimental (122. Ed) de

Frederico Pimentel Gomes, 1987.



