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RESUMO

O presente trabalho objetiva explicitar o papel do teor do sulfato de calcio a 0,0 % (Padrao),
0,5, 1,0, 2,0 e 4,0 %, em massa, de formacdo salina, em substituicdo parcial ao feldspato
potdssico numa formulacdo para ceramica dielétrica, pos-sinterizacdo a 1.100,0 °C. Os
intervalos de tempo na temperatura maxima de sinterizacdo foram de 0,5, 2,0 e 8,0 h. As
matérias-primas possuem diametro equivalente médio de 74,0 um (# 200 mesh) e foram
caracterizadas via Difracdo de raios-X (DRX), Condutividade Elétrica (CE), Distribuicdo de
Tamanho de Particulas (DTP) e Densidade Real. As composi¢cBes de partida das massas
ceramicas correspondem a 40,0 %, de caulim, 40,0 % de feldspato potassico e 20,0 % de
quartzo, % em massa. Os produtos finais, pds-sinterizacdo, foram caracterizados via medida
da absorcdo d'agua (porosidade aberta), constante dielétrica (K), modulo de Young (E) via
compressdo diametral (Brazilian Disk Test), DRX, Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS). Os resultados mostram que o0 aumento
do teor de CaSO, promove uma elevacdo na magnitude de E com a evolucdo do tempo,
resultado das fases geradas pela caulinita (wollastonita, mulita e outras) que melhoram as
propriedades mecénicas, como ocorreu nas formulagbes MA, MB e MD (maior modulo de
elasticidade alcangado). Para os valores de p, ficou claro seu aumento em fungdo do aumento
do CaSQO, e do tempo de sinterizacdo nas formulacdes MC e MD. Com respeito a K, as
formulagdes tiveram seus valores diminuidos de T1 a T2, nas frequéncias de 100 Hz e 1 kHz.
Os fatores de perda dielétrica também acompanharam essa reducdo. Em 10 kHz é notéavel o
aumento de K em funcdo do tempo para as formulacées MA, MB, MC e MD (menor perda
dielétrica). A massa padrdo teve aumento de seus valores até T2, depois se manteve constante.
Os resultados mostraram que 0 aumento do carago, embora ndo apresentem um bom grau de
linearidade nos valores mensurados de p, K e E, foram governados por uma melhoria
significativa em funcdo da adicdo do sulfato de calcio. De forma geral, a incorporagdo do
sulfato de calcio ao sistema ceramico padréo sugere a continuidade do estudo em temperatura
superior a utilizada para um estudo mais rigoroso sobre o papel das fases formadas, uma vez
que essa matéria-prima secundaria (um residuo) proporcionou resultados que influenciaram
positivamente nas propriedades elétricas e mecanicas medidas. Sendo assim, verificou-se um
real potencial da inclusdo do sulfato de célcio na rota de processo de fabricacdo de cerdmica

para fins de isolamento elétrico.



Palavras-chave: Ceramica dielétrica. Sulfato de célcio. Carago. Sinterizagdo. Propriedades
elétricas e mecanicas.



ABSTRACT

This paper aims to explain the role of the content of calcium sulfate to (0.0 % (standard) 0.5,
1.0, 2.0 and 4.0 % by weight) of saline formation, partial replacement of potassium feldspar in
formulating ceramic dielectric, post-sintering at 1100.0 °C. The time intervals at maximum
sintering temperature were 0.5, 2.0 and 8.0 h. The raw materials have a mean equivalent
diameter of 74,0 micrometer (# 200 mesh) and were characterized via X-ray diffraction
(XRD), Electrical Conductivity (EC), Particle Size Distribution (DTP) and Density Real. The
compositions of the species from which correspond to 40.0 % of kaolin, 40.0 % of potassium
feldspar and 20.0 % of quartz, % by mass. The final products, post-sintering were
characterized by measuring water absorption (porosity), dielectric constant (K), Young's
modulus (E) diameter compression (Brazilian Disk Test), XRD, Scanning Electron
Microscopy (SEM) and Energy Dispersive Spectroscopy (EDS). The results show that
increasing the amount of CaSO, promotes an increase in magnitude and with the progress of
time, the result generated by the phase kaolinite (wollastonite, mullite and the like) which
improve the mechanical properties, as occurred in the formulations MA, MB, and MD (higher
modulus reached). For values of p, it became clear its increase due to the increase of CaSO4
and sintering time on the MC and MD formulations. With respect to K, the formulations had
lower values of T1 to T2, the frequencies of 100 Hz and 1 kHz. The dielectric loss factors also
accompanied this reduction. 10 kHz is remarkable increase K as a function of time for the
formulations MA, MB, MC and MD (low dielectric loss). The standard mass had increased
their values to T2, then remained constant. The results showed that increasing the carago,
though not presenting a good degree of linearity of measured values p, K and E, were ruled by
a significant improvement in function of the addition of calcium sulfate. In general,
incorporation of calcium sulfate in the system suggests the ceramic pattern from the study at a
temperature higher than that used for a more strict about the role of phases formed, since such
a secondary raw material (one residue) yielded results that positively influenced on the
electrical properties and mechanical measures. Thus, it has real potential of including calcium
sulphate in the course of the manufacturing process of ceramics for electrical insulation
purposes.

Keywords: ceramic dielectric; calcium sulfate; carago; sintering; electrical and mechanical

properties.
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LISTA DE SIMBOLOS E ABREVIATURAS

AA = elemento de &rea, em [m?].

C = capacitancia, em [F].

C_ = capacitancia onde o dielétrico € o ar, em [F].
d = didmetro do corpo de prova, em [mm].

— : ‘ 3
d,= densidade real de particula, em [g/cm"].

Dy = didmetro do corpo verde, em [mm].

D, = didmetro do corpo sinterizado, em [mm].
E = mddulo de elasticidade, em [MPa].

E_ = campo elétrico, em [N/C].

E; = energia emitida por um foton, em [J].

fer,sp= Tesisténeia a tracdo por compressdo diametral, em [MPa].

AF,_ = forca aplicada normal a superficie, em [N].
h,, = constante de Plank [6,626069 x 10°* J.s].

h = horas.

| = corrente elétrica, em [A].

I, = corrente ativa, em [A].

r = corrente reativa, em [A].

J = densidade de corrente elétrica, em [A/m?].
K = constante dielétrica.

L = comprimento do fio condutor, em [m].

| = comprimento do corpo de prova, em [mm].
m = metro.

mm = milimetro.

P = perda de poténcia, em [W].

Pq = poténcia reativa, em [W].

Q = carga elétrica, em [C].

R = resisténcia elétrica, em [Q2].

tg 6 = fator de perda dielétrica.

V = tensdo elétrica, em [V].

¢ = deformacéo, em [mm/mm].
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e,= permissividade elétrica no vacuo [8,85x10* F/m].

v = frequéncia, em [HZz].

p = resistividade elétrica, em [Q.m].

g, = tensdo normal, em [MPa].

o, = tensdo ruptura, em [MPa].

o = condutividade elétrica, em [(Q - m)™].
G = giga [10°].

M = mega [10°].

n = nano [107].

1 = micro [10°°].

k = kilo [107].

ABC = associacao brasileira de ceramica.
EDS = Espectroscopia por Energia Dispersiva.
CE = condutividade elétrica, em [mS.cm™].
CP = corpo de prova.

DRX = Difracéo de Raios-X.

M, = massa do corpo antes da sinterizacao, em [g];

M_.; =massa do corpo ceramico apoés a sinterizagdo, em [g].

PM .. = massa perdida na sinterizagédo, em [%];

MP = massa ceramica padrao (40 % caulim, 40 % feldspato e 20 % quartzo de massa).

MA = massa ceramica (40 % caulim, 39,5 % feldspato, 20 % quartzo e 0,5 % carago em % de

massa).

MB = massa ceramica (40 % caulim, 39 % feldspato, 20 % quartzo e 1 % carago em % de

massa).

MC = massa ceramica (40 % caulim, 40 % feldspato, 20 % quartzo e 2 % carago em % de

massa).

MD = massa ceramica (40 % caulim, 40 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % carago em % de

massa).

MEV = Microscopia Eletrdnica de Varredura.
T1 = tempo de sinterizacdo de 0,5 h.

T2 = tempo de sinterizacdo de 2,0 h.

T3 = tempo de sinterizacédo de 8,0 h.

ton = tonelada, em [kg].
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1.0 INTRODUCAO

Nos ultimos anos, a preocupacdo Mundial com o esgotamento dos recursos naturais
tem incentivado o reaproveitamento de residuos industriais objetivando com isso desacelerar
0 processo de destruicdo destes recursos. No Brasil, o uso da marca ambiental como
argumento de marketing e 0 aumento na quantidade e nivel das organizacdes da sociedade
civil dedicadas ao tema e a exigéncia de certificacdo ambiental as empresas brasileiras
exportadoras refletem o crescimento na valorizacdo da preservacdo ambiental. Esse conjunto
de fatores se expressa diretamente em politicas estatais de preservacdo ambiental e mesmo em
contextos normativos da série da 1ISSO 1400 que serve de base para as transagdes comerciais
(CASAGRANDE et al., 2008).

A inddstria ceramica € uma das que mais se destaca na reciclagem de residuos
industriais e urbanos, em virtude de possuir elevado volume de producdo que possibilita o
consumo de grandes quantidades de rejeitos, o que, aliado as caracteristicas fisico-quimicas
das matérias-primas ceramicas e as particularidades do processamento ceramico, faz da
industria ceramica uma das grandes op¢Oes para reciclagem de residuos solidos (ACCHAR,
2008).

O desenvolvimento de trabalhos de pesquisa que contemplem a utilizacdo de residuos,
dentro de uma visdo que trata estes como matérias-primas importantes para aplicacdes com
maior valor agregado visando a sua transformacédo em bens Gteis para a sociedade e a protecdo
do meio ambiente, € uma iniciativa importante e necessaria (CASAGRANDE et al., 2008).

O Estado do Rio Grande do Norte é o maior produtor de sal de cozinha (NaCl) do
Brasil (DNPM, 2012) e produz uma enorme quantidade de residuos sélidos entre os quais
estdo os conhecidos popularmente por malacacheta e carago. Esses residuos retardam o
aquecimento da agua salina prejudicando a producdo do sal e por esse motivo sdo pouco
utilizados ou muitas vezes descartados pelas salinas produtoras. Estudos desenvolvidos por
Gomes (2012) forneceram informagOes importantes sobre o carago e a malacacheta. Ela
observou que estes materiais sdo constituidos principalmente por sulfato de calcio di-
hidratado (CaS0O,4.2H,0) comercialmente descrito como gipsita. Devido suas caracteristicas
peculiares a gipsita pode ser utilizada numa série de atividades econdmicas tais como na
fabricacdo de cimento, na agricultura como corretivo do solo e fertilizantes, na construcédo
civil como gesso, na indudstria quimica, etc. (BALTAR et al., 2005).

No estudo de Gomes (2012) foram realizadas as técnicas de analise quimica,

mineraldgica e térmica do carago. O carago e a malacacheta forma tratados como sendo o
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mesmo material, mas visualmente diferentes no aspecto coloracdo e geométrico. Como as
informagdes fisico-quimicas desses materiais ainda sdo escassas € necessario validar os
resultados obtidos por Gomes (2012) e ainda realizar outras analises (mineraldgica, fisica,
mecanica e elétrica) para que esses residuos da industria salineira possam ser melhor
aproveitados através da identificacdo de outras formas de aplicacdo em materiais ceramicos.
Nessa Otica, o presente trabalho buscou antes de tudo mudar o destino de aplicagdo do
carago formado nas sub-regides salineiras do Estado do Rio Grande do Norte, que se
localizam dentre os municipios de Areia Branca, Grossos, Macau e Mossord através da
caracterizagdo mineralogica, fisica e elétrica do po destes materiais com também da
caracterizagdo mineraldgica, fisica, mecénica e elétrica das massas ceramicas formuladas em
funcdo da substituicdo parcial do feldspato potassico pelo carago e da divulgacdo dos

resultados obtidos para os produtores salineiros.
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2.0 JUSTIFICATIVA

O presente trabalho justifica-se pela busca do aproveitamento do residuo carago
(CaS0,4.2H,0) do processo de producdo de sal da industria salineira do municipio de Grossos
(RN), e pela investigacdo do papel da gipsita em substituicdo parcial do feldspato em uma
composicdo de porcelana dielétrica. Dessa forma, busca-se também agregar valor a esse
residuo ao tentar coloca-lo como matéria-prima secundaria no processo de fabricacdo da

porcelana dielétrica.

3.0 OBJETIVOS

3.1 Geral
O trabalho desenvolvido tem como principal objetivo caracterizar e verificar o papel
da aplicacdo do carago, gerado no processo de producdo do sal marinho, como substituto

parcial do feldspato em composicdo de porcelana dielétrica.

3.2 Objetivos Especificos

v’ Caracterizar mineralogicamente os p0s através da técnica de DRX.

v' Caracterizar fisicamente os pos através das técnicas de Densidade Real, Granulometria
e Condutividade Elétrica.

v’ Estudar comportamento da gipsita no sistema ceramico caulim-feldspato-quartzo em
substituicdo parcial do feldspato.

v' Estudar o comportamento do carater isolante via determinagdo da constante dielétrica,
da retracdo linear e da absorcdo d’agua pos-sinterizacao.

v Verificar fases e composicdes formadas apos a sinterizacdo das massas através das
técnicas de DRX, MEV e EDS.
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4.0 REVISAO SOBRE A LITERATURA

4.1. Materiais Ceramicos

Podemos definir o conceito de materiais ceramicos como sendo todos os materiais
inorganicos, ndo metalicos, de emprego em engenharia ou produtos quimicos inorganicos
(exceto os metais e suas ligas) que sdo utilizdveis geralmente apds o tratamento em
temperaturas elevadas. O grande espectro de aplicagdes dos materiais cerdmicos é devido as
suas caracteristicas especificas, que ndo sdo encontradas em nenhum outro tipo de material,
por exemplo, a baixa densidade em comparacdo aos materiais metalicos, alta resisténcia
contra corrosdo a desgaste, boas propriedades em altas temperaturas, estabilidade térmica e
boa resisténcia a fluéncia (ACCHAR, 2008).

Os materiais ceramicos podem ser divididos em ceramicas tradicionais, das quais
fazem parte: os silicatos, as argilas, as porcelanas, os vidros, etc.; e em ceramicas técnicas, as
quais sdo também conhecidas como ceramicas avancgadas, ceramicas de alta performance ou
ceramica fina (ACCHAR, 2010).

Devido a uma significativa evolucéo tecnoldgica no setor de revestimentos ceramicos
como, por exemplo, o desenvolvimento e implementacdo de novos equipamentos, 0 mesmo
apresentou um grande crescimento, chegando a uma producdo de aproximadamente 6,3
bilhdes de m?/ano (BAUCIA et al., 2010). O Rio Grande do Norte possui trés grandes polos
de cerdmica vermelha, a grande Natal, a regido do Seridd e a regido do Vale do Assu, se
constituindo uma importante atividade econdmica do Estado (ACCHAR, 2008).

Os materiais ceramicos geralmente s&o fabricados a partir da composi¢éo de duas ou
mais matérias-primas, além de aditivos e agua ou outro meio. Mesmo no caso da cerdmica
vermelha, para a qual se utiliza apenas argila como matéria-prima, dois ou mais tipos de
argilas com caracteristicas diferentes entram na sua composicdo. Raramente emprega-se
apenas uma unica matéria-prima. Dessa forma, uma das etapas fundamentais do processo de
fabricacdo de produtos ceramicos € a dosagem das matérias-primas e dos aditivos, que deve
seguir com rigor as formulacdes de massas, previamente estabelecidas. Os diferentes tipos de
massas sdo preparados de acordo com a técnica a ser empregada para dar forma as pecas.
(ABC, 2011).

Para estudo das propriedades elétricas e mecanicas da maioria dos compostos
ceramicos se faz necessario um processo de formulacdo de massas constituidas por diversos

minerais formados por 6xidos que sdo manipulados de acordo com as propriedades que se
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quer obter. As formulaces geralmente sdo representadas por diagramas de fases ternarios,
que geralmente possuem formato piramidal, onde os 6xidos majoritarios sdo colocados nos
vértices da piramide.

A etapa de preparacdo das massas é a mais importante de todas, pois possibilita a
massa determinadas caracteristicas que influenciam outras etapas do processo, bem como nas
propriedades finais do produto. O que ajuda na busca da composigéo ideal para o produto
desejado (NETO, 2007).

Na Figura 1 podemos ver uma ilustracdo da relacdo das matérias-primas em funcéo do
produto que se deseja produzir (NUNES FREIRE, 2007).

ARGILA FELDSPATO

Figura 1. Diagrama geral de composicBGes para produtos cerdmicos resultantes do sistema
argila — feldspato — silica (NORTON, 1973 apud NUNES FREIRE, 2007).

De acordo com a formulacdo de cada composicdo, pressdo de compactacdo e
patamares de temperatura de sinterizacdo, as ceramicas podem formar novas fases, resultado
das reacGes fisico-quimicas que podem ocorrer por formacdo de fase liquida ou ndo. As
Figuras 2 e 3 mostram possiveis transformacfes que podem ocorrer nos diagramas ternarios
K;O — SiO; -Al,O3 e CaO - Al,O3 - SiO; em funcdo do percentual em massa de cada

composicao e da temperatura de sinterizacao.
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4.1.1 Mateérias Primas

As massas cerdmicas sdo tradicionalmente compostas por uma argila plastica, um
material ndo-plastico a base de quartzo e um fundente a base de feldspatos (SANCHEZ-
MUNOZ et al., 2002).

a) Caulim

O caulim é uma argila refratdria constituida principalmente de caulinita
(Al,03.2Si4,0,.2H,0), um silicato de aluminio hidratado. A composicdo quimica tedrica da
caulinita é de 39,50 % de Al,O3, 46,54 % de SiO; e 13,96 % de H,0, no entanto, podem ser
observadas pequenas variagdes em sua composicéo (LUZ et al., 2005; ACCHAR, 2006).

Em funcdo de suas propriedades fisicas e quimicas, o caulim pode ser utilizado em
uma grande variedade de produtos. A brancura, opacidade, grande area de superficie e baixa
abrasividade o torna uma matéria-prima ideal para a producdo de papel. Sua utilizacdo
permite uma reducdo da quantidade de madeira cara necesséaria, melhora as propriedades
dpticas do papel e suas caracteristicas de impressdo. E muito adequado como um agente de
enchimento ou pigmento, porque além da brancura, mantém-se quimicamente inerte em uma
ampla faixa de pH, ndo € abrasivo, possui baixo calor e condutividade elétrica e oferece brilho
e opacidade. As formas hidratado ou calcinado podem melhorar as propriedades épticas,
mecanicas e reoldgicas de uma tinta. Ele acrescenta resisténcia, resisténcia a abrasao e rigidez
a borracha. E utilizado em formulacbes descritas como loucas brancas, que consiste de
talheres, loucas sanitarias e pavimentos e revestimentos cerdmicos. Fornece forca e
plasticidade na formacdo destes produtos. Para os polimeros fornece superficies lisas,
estabilidade dimensional e resisténcia ao ataque quimico, para esconder os padrdes de reforco
de fibras e para reduzir o encolhimento durante o cragueamento do polimero. Utilizado
também em cabos de PVC cuja principal funcdo € melhorar as propriedades elétricas. Outra
aplicacdo importantes é em peliculas onde transmite caracteristicas de anti-bloqueio ou de
absorcdo de infravermelho. E também uma importante matéria-prima para refratarios
indlstrias de catalisador, cimento e fibra de vidro. Também € utilizado em muitos outros
processos industriais (IMA, 2011).

O Brasil ocupa a 5% posicdo no ranking mundial de produtores de caulim com
praticamente 2 milhdes de toneladas produzidas em 2011, ou 5,8 %. Completam a lista de
maiores produtores a Alemanha com 4,5 milhdes de toneladas, o que equivale a 13,5 % e a
Republica Tcheca com 10,7 % da producdo mundial, ou seja, 3,5 milhGes de toneladas. A

producdo interna, em 2011, continuou sendo liderada pelo estado do Para que possui as duas
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maiores produtoras nacionais localizadas no municipio de Ipixuna do Para, juntas as duas
empresas foram responsaveis por mais de 85 % da producdo de 2011, ou algo em torno de
1,5 milhdes de toneladas (DNPM, 2012).

b) Feldspato

Os feldspatos sdo um grupo de minerais cuja composi¢do quimica é descrita pela
formula (K, Na, Ca) (Si, Al), Og. S&o silicatos de aluminio contendo diferentes proporcdes de
calcio, potassio, sodio. Feldspatos sdo, de longe, o grupo mais abundante de minerais da
crosta terrestre, formando cerca de 60 % das rochas. Eles ocorrem em rochas graniticas e sao
0s principais minerais dos pegmatitos, associados a diversos outros minerais, tornando dificil
a quantificacdo com precisdo de suas reservas, que sdo abundantes em todos os paises
produtores (IMA, 2011; DNPM, 2012).

As industrias de ceramica e vidro sdo os principais consumidores de feldspato no
Brasil. Na fabrica de ceramica, o feldspato é o segundo ingrediente mais importante depois do
barro atuando como fundente (diminuindo a temperatura de fusdo), além de fornecer SiO,
(silica). E um ingrediente importante na fabricacdo de vidro porque atua como um agente de
fluxo reduz a temperatura de fusdo do quartzo o que ajuda a controlar a viscosidade do vidro e
é fonte de alumina (Al,O3), alcalis (Na,O e K;0) e silica (SiO;). Também utilizado como
agentes de enchimento e extensores em aplicacfes tais como tintas, plasticos e borracha. As
propriedades benéficas dos feldspatos incluem boa dispersabilidade, inércia quimica, o pH
estavel, alta resisténcia a abrasdo, baixa viscosidade, indice de refracdo interessante e
resisténcia a geada. Entra na composi¢cdo de esmalte, assegurando a auséncia de defeitos e a
limpeza do produto final: esmaltes de cerdmica, sanitarios, loucas, porcelana. Possui muitas
outras utilizacdes: na pintura final, em abrasivos leves, uretano, eletrodos de solda (producéo
de aco), latex espuma, como um revestimento da haste de soldadura, agregado estrada (IMA,
2011; DNPM, 2012).

Os maiores produtores, no ano de 2011, foram: Turquia (23,9 %), Italia (22,4 %),
China (10,0 %), Estados Unidos da America (3,3 %), Franca (3,1 %), Coréia do Sul (3,0 %),
Tailandia (3,0 %), Japdo (2,9 %), e Espanha (2,9 %). A producdo brasileira responde por
aproximadamente de 1,6 % do total mundial. No Brasil, o Estado de Minas Gerais foi
responsavel por 50,4 % da produgdo bruta de 2011, seguido por Parana (30,8 %), Santa
Catarina (8,8 %), Rio Grande do Norte (4,2 %), Paraiba (4,2 %), Bahia (0,7 %), Sdo Paulo
(0,7 %), Pernambuco (0,1 %) e Espirito Santo (0,1 %). O consumo de feldspato na industria

brasileira de vidro vem diminuindo devido ao uso de produtos substitutos como a alumina e
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ao aumento da reciclagem. Eles podem ser substituidos em varias de suas aplicacGes por
agalmatolito, areia feldspética, argila, escoria de alto-forno, filito, nefelina sienito, pirofilita e
talco (DNPM, 2012).

¢) Quartzo

A fase estavel da silica (SiO,) a temperatura ambiente, conhecida como quartzo-a, é
um dos minerais mais abundantes da crosta terrestre, cerca de 12 % (FRONDEL, 1962 apaud
GUZZO0, 2008) é encontrado em todos os tipos de rocha, de todas as idades geolodgicas (LUZ
& LINS, 2005) . Pode ser transparente a translucido, é normalmente incolor ou branco, mas é
frequentemente colorido pelas impurezas tais como o ferro. Apresenta varias funcdes nas
massas ceramicas, podendo atuar como carga, como agente refratario e na fabricacdo de
vidros, como componente principal. E um dos principais materiais utilizados no setor
ceramico (ACCHAR, 2006; IMA, 2011). Além da piezeletricidade, as propriedades fisicas
mais relevantes do quartzo sdo as elasticas e opticas. Por exemplo, a hegemonia do ressonador
a quartzo decorre da estabilidade e linearidade de suas propriedades elasticas em funcéo da
temperatura, enquanto que sua aplicacdo na industria de dispositivos dpticos deve-se a sua
transmitancia em uma ampla faixa do espectro eletromagnético (GUZZO, 2008).

O cristal de quartzo pode ser obtido na natureza (ocorréncias ou jazidas) ou por
crescimento hidrotérmico (cultured quartz) na industria de cristais cultivados. As reservas
mundiais de grandes cristais naturais ocorrem quase exclusivamente no Brasil e, em
quantidades menores, em Madagascar, Namibia, China, Africa do Sul, Canada e Venezuela.
Desde os anos 1930 até o final da década de 1970, o Brasil se destacava como fornecedor do
quartzo natural, sendo posteriormente substituido pelo quartzo cultivado, que passou a obter
ampla aceitacdo na maioria das aplicaces. Os fabricantes nacionais de cristais osciladores e
filtros de cristal importam as barras de cristais cultivados. Em 2011, a producdo de cristal
cultivado no Brasil foi bem limitada, continuando assim a dependéncia brasileira deste
produto de importancia estratégica para a industria eletrénica nacional. O continente asiatico
continua sendo a regido que concentra os maiores produtores mundiais de quartzo cultivado.
O mercado brasileiro o cristal de quartzo é utilizado na confeccdo de dispositivos
piezoelétricos controladores de frequéncia. A industria de cristais osciladores e filtros de

quartzo é a consumidora de barras de quartzo cultivado importado. Os principais setores de
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utilizacdo dos cristais osciladores e filtros de quartzo produzidos no Brasil sdo as industrias
de reldgios eletrdnicos, jogos eletrdnicos, automoveis, equipamentos de telecomunicacdes,

computadores e equipamentos médicos (DNPM, 2012).

d) Gipsita (Carago)

O mineral gipsita € um sulfato de célcio di-hidratado (CaS0,4.2H,0), que ocorre em
diversas regifes do mundo. Os minerais de sulfato de calcio podem ocorrer na natureza nas
formas di-hidratada (gipsita: CaSO,4.2H,0 ), desidratada (anidrita: CaSQ,) e, raramente, semi-
hidratada (bassanita: CaS0O,4.0,5H,0). A composi¢do quimica tedrica da gipsita é de 32,5 % de
Ca0, 46,6 % de SO;e 20,9 % de H,0. A gipsita cristaliza no sistema monoclinico e pode se
apresentar sob formas variadas: espato acetinado, variedade com aspecto fibroso e brilho
sedoso; alabastro uma variedade macica, microgranular e transparente; e selenita
caracterizada por cristais com clivagens largas, incolores e transparentes (BALTAR et al.,
2005).

As rochas minerais que dao origem ao gesso geralmente sdo formadas através de
depdsitos evaporiticos naturais originados de antigos oceanos ou em evaporitos construidos
para producdo de sais, como ocorre nas salinas. A formacdo geoldgica desses depositos de
sais é explicada pela grande ocorréncia de precipitacdo, seguida de evaporagdo e consequente
concentracdo dos sais (adaptado de JORGENSEN, 1994).

Devido as suas caracteristicas peculiares, a gipsita, nas formas natural e calcinada,
encontra aplicacdo em uma série de atividades industriais. A forma natural € amplamente
utilizada na fabricacdo de cimento, adicionada ao clinquer durante a moagem para retardar o
tempo de pega do cimento; na agricultura pode atuar como agente corretivo de solos acidos
(como fonte de célcio), fertilizante em culturas especificas e como condicionador de solos
(aumentando a permeabilidade, a aeracdo, a drenagem, a penetracdo e retencdo da agua). Na
forma calcinada, conhecida como gesso, encontra varias utilizagdes na construcao civil, como
material ortopédico ou dental etc. (BALTAR et al., 2005). Assim como o feldspato, o carago
é uma fonte de célcio, mais precisamente de 6xido de célcio, que é obtido da calcinacdo do
CaS0,.2H,0 (CALVO, 2003). Esse oOxido pode formar fases dentro da estrutura das
ceramicas proporcionando melhorias nas propriedades mecéanicas.

Pernambuco é o principal produtor de gipsita do Brasil, sendo responsavel por 91,5 %
do total de gipsita produzida pelo pais em 2011, destaque para o chamado “polo gesseiro do
Araripe”, situado no extremo oeste pernambucano e formado pelos municipios de Araripina,

Trindade, Ipubi, Bodoco e Ouricuri. Os demais estados produtores de gipsita sdo: Maranh&o
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(4,9 %), Ceara (2,4 %), Amazonas (1,1 %) e Tocantins (0,1 %). A expansdo recente da
indUstria da construcdo civil pressionou a demanda na industria gesseira, elevando 0s pregos e
atraindo novos investidores. Os investimentos declarados pelos mineradores de gipsita
atingiram o valor recorde de aproximadamente R$ 30 milhdes. Fontes do mercado informam
que no polo gesseiro do Araripe (PE) estdo em implantacdo cerca de 30 novas calcinadoras
(unidades produtoras de gesso), embora ndo quantifiguem o valor total do investimento
(DNPM, 2012).

E importante considerar que a gipsita utilizada no presente trabalho é um residuo da
indUstria salineira do estado do Rio Grande do Norte, cuja denominacdo local (jargdo) é

estabelecida como carago.

4.2 Obtencéo do Po

Para efeitos de separagdo mineral, cominuicdo (reducdo de tamanho) dos materiais
solidos por trituracdo ou moagem € uma medida necessaria para libertar os constituintes
daquele material (ZUSSAMAN, 1967). O processo de cominui¢cdo mecéanica consiste
basicamente na reducdo de tamanho das particulas do po6. Existe uma larga faixa de
equipamentos disponiveis para este fim como, moinhos de mandibula, de barras, de bolas,
etc., operando a Umido ou a seco. As forcas mecénicas que atuam durante o processo de
cominuicao sdo tensdo, compressao, cisalhamento e impacto. Portanto, o conhecimento prévio
da dureza do material e a distribuicdo de tamanho final requerida facilitam a escolha do
equipamento (GOMES, 1993).

Os principais tipos de moinhos de cominui¢do sdo moinhos de bolas, vibratérios,
centrifugas, colo6ide e de fluido energético. A acdo de quebra em cada caso é considerada alta,
devido: ao atrito e tamboreamento (moinhos de bolas); alta frequéncia de vibracdo (moinho
vibratdrio) e colisdo de particulas (fluido energético). Na pratica, o limite inferior do tamanho

das particulas produzidas por esta técnica estd em torno de 1 um (GOMES, 1993).
4.3 Caracterizagdo Fisica
4.3.1 Analise Granulometrica
A Granulometria € uma grandeza que controla a cinética das reagdes, sendo

inversamente proporcional ao tamanho das particulas, quanto maior o tamanho das particulas

submetidas a um ensaio ATD (Andlise Térmica Diferencial), maior sera a temperatura
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necessaria para o surgimento na fase esperada ou mesmo da liberacdo de certas substancias
(ACCHAR, 2008).

A andlise granulométrica de particulas sélidas compreende a determinacao do tamanho
das mesmas, bem como da frequéncia com que ocorrem em uma determinada classe ou faixa
de tamanho (LIMA & LUZ, 2001).

O método mais divulgado para efetuar a andlise granulométrica de sedimentos
grosseiros € o do peneiramento. De acordo com a escala granulométrica brasileira da ABNT-

NBR 6502, classificamos “as fragdes constituintes” do solo como:

v Areia grossa - Areia com grdos de diametros compreendidos entre 0,60 mm e
2,0 mm.

v Areia média - Areia com graos de diametros compreendidos entre 0,20 mm e
0,60 mm.

v Areia fina - Areia com grdos de diametros compreendidos entre 0,06 mm e 0,2
mm.

v Silte - E formado por particulas com diametros compreendidos entre 0,002 mm
e 0,06 mm.

v Argila - Solo de granulagdo fina constituido por particulas com dimens6es
menores que 0,002 mm, apresentando coesdo e plasticidade.

Uma analise de determinacdo da classe textural, feita no campo ou em laboratério,
utiliza o triangulo textural. Os valores obtidos a partir da estimativa dos percentuais das
diferentes fracGes (método expedito) ou pelo emprego da analise granulométrica, sdo lancados
no tridngulo textural representado pela Figura 4 (NASCIMENTO et al., 2003).

FRANCO F“ANCO o
FHANCO VA ARGILOSA ASRG'EO
ARGILO) ILTOSA 7\

ARENOSA A'Av

PORCENTAGEM DE AREIA

Figura 4. Diagrama de Classificagcdo Textural. Fonte: Lemos & Silva, 1966.
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4.3.2 Densidade Real de Particulas (baldo volumétrico)

A densidade real de particulas tem como principio a determinagdo do volume de
alcool necessario para completar a capacidade de um baldo volumétrico, contendo solo seco
em estufa (PAULA & DUARTE, 1997). O método do baldo volumétrico € um dos métodos
mais frequentemente empregados para determinacdo da densidade de particulas do solo.
Dispensa 0 uso da camara de vacuo e fervura da suspensdo, em fungdo da maior facilidade de
penetracdo do alcool pelas interfaces dos constituintes da amostra, por apresentar baixa tenséo
superficial quando comparado a 4gua (GUBIANI et al., 2006). A densidade de particulas
pode ser obtida pela Equagé&o 1:

i

% =505 (1)

onde,

— ; ' 3y.
d,= densidade de particula, em (g/cm®);

a = peso da amostra seca a 105 °C, em (Q);
b = volume de alcool gasto, em (ml);

50 =50 ml, volume do baldo volumétrico utilizado.

4.3.3 Retragdo Linear (RL)

A retracdo linear (4L/L,) na maioria das aplicacdes deve ser minima para se ter um
bom controle das dimensdes e evitar distor¢des estruturais. Todavia, quando o objetivo é obter
um sinterizado denso, a contracdo deve ser maxima. Dentre as técnicas de medidas da
contracdo linear, a mais precisa € o dilatbmetro, a qual acompanha o processo de contracdo
durante a sinterizacdo em fungdo do tempo e/ou da temperatura de sinterizacdo. Neste caso,
também pode obter-se alta precisdo através de amplificacdo eletrénica. Cuidados devem ser
tomados para que 0 sensor exerca 0 minimo possivel de pressdo para nao influir na contracgéo.
Outra técnica bastante aplicada rotineiramente para avaliagdo da contracdo linear em cada
processo de sinterizacdo e através do micrémetro, onde as medidas de uma dimenséo linear

sdo tomadas antes (L,) e depois (Ls) do processo de sinterizagdo. Uma avaliacdo dever ser

feita para se ter certeza se a retracao e isotropica (GOMES, 1993).
O valor percentual da retracdo e/ou contracdo linear pode ser obtido como esta na
Equacdo 2:
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L,— L
RL (%) ="'L—f X 100, (2)

onde,
RL = retracdo linear, em (%);
L , = comprimento inicial, em (m);

L ; = comprimento final, em (m).

4.3.5 Curvas de Gresificagédo

Duas das principais variacdes sofridas pelo corpo ceramico durante a sinteriza¢do sdo
a diminuicdo da porosidade, que pode ser caracterizada pela absorcdo de agua (AA), e a
retracdo, que é geralmente caracterizada através da retracdo linear (RL). Portanto essas
variaveis podem ser utilizadas como pardmetros para avaliar o comportamento de uma
determinada massa ceramica durante a sinterizacdo (MELCHIADES et al., 1996). A curva de
gresificacdo € a representacdo grafica simultanea das variacGes da absorcdo de agua (AA) e
retracdo linear (RL) da peca em funcdo da temperatura de sinterizacdo (MELCHIADES et al.,
1996; SANCHEZ-MUNOZ et al., 2002).

4.3.4 Porosidade

O efeito da porosidade nas propriedades dos materiais ceramicos tem sido estudado a
longa data (pelo menos desde a década de 1950), pois a principal rota de processamento
destes materiais é a tecnologia do p6, que geralmente resulta em uma fracdo de poros residual
involuntaria, em decorréncia da limitacdo do processo de densificacdo na sinterizacdo ou da
otimizacdo tecnoldgica de custo/beneficio, ou proposital, quando se deseja obter materiais
porosos para aplicagdo como suportes cataliticos ou filtros. Apesar dos diversos estudos, ha
muito ainda a se compreender sobre o efeito da porosidade nas propriedades fisicas das
ceramicas e de outros materiais (RICE, 1996).

Essa propriedade € a caracteristica mais importante dos materiais sinterizados.
Dependendo da aplicacdo, a presenca de poros pode ser importante ou ndo, como também o
controle da porosidade final. Para as aplicacdes estruturais, a eliminacdo da porosidade € uma
propriedade importante; no entanto, existe uma série de aplicacbes cuja porosidade

(interconectada) é o fator mais importante. Dentre essas aplicacfes destacam-se os filtros
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cerdmicos, azulejos, materiais para implantes cirurgicos, alem de inimeras aplica¢fes cuja
principal caracteristica é aproveitar a porosidade do material (adaptado de GOMES, 1993).
Existem varios estudos que relacionam a porosidade com a resisténcia mecanica,
sendo que, todos eles mostram que a resisténcia mecanica é inversamente proporcional a
porosidade (ACCHAR, 2010).
Trabalhos como os desenvolvidos por Koldayeva (2004) mostram que a porosidade é

um fator critico para todas as propriedades dielétricas.

4.4 Caracterizacdo Mineraldgica

4.4.1 Difracdo de Raios-X (DRX)

De maneira geral podemos afirmar que todas as propriedades de um solido cristalino
se relacionam de um modo ou de outro & sua estrutura cristalina. A técnica maiis comum
usada para a determinacdo dessas estruturas € a difragdo de raio-X. Essa radiacdo possui um
comprimento de onda da ordem, de alguns angdo possui um comprimento de onda da ordem,
de alguns angstrons, a mesma ordem do espacamento entre os atomos em um cristal
(OLIVEIRA & JESUS, 2005).

Os angulos e intensidade nos quais o feixe de raios-X é difratado sdo caracteristicas
da estrutura cristalina, da composi¢cdo e do empacotamento atdmico dos elementos presentes
na amostra. A intensidade do feixe difratado € normalmente inferior ao feixe incidente devido
a polarizacdo, absorcéo, difusdo, etc., que ocorrem durante a analise de difracdo de raios-X
(ACCHAR, 2008).

4.4.2 Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)

Um microscépio eletrdnico de varredura (MEV) utiliza um feixe de elétrons no lugar
de fétons utilizados em um microscépio dptico convencional, 0 que permite solucionar o
problema de resolugéo relacionado com a fonte de luz branca (DEDAVID et al., 2007).

O MEV ¢é um dos mais versateis instrumentos disponiveis para a observagédo e analise
de caracteristicas microestruturais de objetos sélidos. A principal razdo de sua utilidade é a
alta resolucdo que pode ser obtida quando as amostras sdo observadas; valores da ordem de 2
a 5nm sdo geralmente apresentados por instrumentos comerciais, enquanto instrumentos de
pesquisa avangada séo capazes de alcancar uma resolucdo melhor que 1nm (NAGATANI et
al., 1987; DEDAVID et al., 2007).
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O principio de um microscopio eletrdnico de varredura (MEV) consiste em utilizar um
feixe de elétrons de pequeno didmetro para explorar a superficie da amostra, ponto a ponto,
por linhas sucessivas e transmitir o sinal do detector a uma tela catddica cuja varredura esta
perfeitamente sincronizada com aquela do feixe incidente. Por um sistema de bobinas de
deflexdo, o feixe pode ser guiado de modo a varrer a superficie da amostra segundo uma
malha retangular. O sinal de imagem resulta da interagdo do feixe incidente com a superficie
da amostra. O sinal recolhido pelo detector € utilizado para modular o brilho do monitor,
permitindo a observacdo. A maioria dos instrumentos usa como fonte de elétrons um
filamento de tungsténio (W) aquecido, operando numa faixa de tensGes de aceleragéo de 1 a
50 kV. O feixe é acelerado pela alta tensdo criada entre o filamento e o &nodo. Ele é, em
seguida, focalizado sobre a amostra por uma série de trés lentes eletromagnéticas com um
ponto (spot) menor que 4 nm. O feixe interagindo com a amostra produz elétrons e fotons que
podem ser coletadas por detectores adequados e convertidas em um sinal de video
(DENAVID et al., 2007).

4.4.3 Espectrometria de Energia Dispersiva (EDS)
A técnica de espectroscopia de raios-X por dispersdo (EDS) considera o principio de

que a energia de um foton (E;) esta relacionada com a frequéncia eletromagnética (v) pela
relagdo E; = h,v, onde “h,” € a constante de Planck. Fotons com energias correspondentes a

todo espectro de raios-X atingem o detector de raios-X quase simultaneamente, e 0 processo
de medida é rapido, o que permite analisar os comprimentos de onda de modo simultaneo
(DEDAVID et al., 2007).

4.5 Caracterizacdo Mecanica

As caracteristicas mecanicas dos materiais estdo associadas ao comportamento de tais
diante da aplicacdo de um sistema de forcas externas que, quando aplicadas, tentam vencer as
forcas internas de ligacéo entre as particulas elementares que constituem os mesmos, podendo
provocar determinada quantidade de deformacéo de natureza plastica ou elastica no material.
(HIGGINS, 1987).

Para determinacdo das propriedades mecénicas aplicam-se cargas que séo distribuidas
internamente, decompostas em componentes de forcas que podem causar uma mudan¢a na

forma geométrica de uma determinada peca ou corpo. O resultado do ensaio pode fornecer
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dados referentes a capacidade de transmitir e resistir aos esforgos aos qual o material foi
submetido (CHIAVERINE, 1986).

4.5.1 Tensdo Normal e Deformagéo

A intensidade da forca, ou forca por unidade de &rea que age perpendicularmente a
uma dada area AA ¢é definida como tensdo normal (o,;) (Figura 5). Visto que AF; € normal a
area, Equacdo 3, temos que (HIBBELER, 2010):

AF

O, = lim M—}Dﬁ—;' (3)

Figura 5. Decomposicdo de forcas. Fonte: HIBBELER, 2010.

Se a forgca normal tracionar o elemento de area AA, como esta na Figura 5 acima, ela
sera denominada de tensdo de tracdo, ao passo que, se comprimir o elemento AA ela sera
denominada tensdo de compressao (HIBBELER, 2010).

No caso especificamente da tensdo de compressdo, nota-se um comportamento inverso
com relacdo a tracdo, pois neste tipo de ensaio as partes do material adjacentes ao plano de
tensdo tendem a comprimir-se uma contra outra (CHIAVERINE, 1986). A Figura 6 pode nos

dar uma nocdo da aplicacdo da forca de compressdo diametral:
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Figura 6. Ensaio de tracdo por compressao diametral. Fonte: Pinheiro, 2007.

36



Matematicamente, ha somente dois tipos de cargas ou de tens@es, pois a compressao
pode ser considerada uma versdo negativa da tracdo (CHIAVERINE, 1986). J& a deformacéo
se refere a alteracdo de forma proporcional produzida em um material sob influéncia de
tensdo. Podendo ocorre de forma elastica (os atomos sdo deslocados de suas posicdes
originais e quando cessada a carga retornam as condi¢cdes normais), ou plastica (quando os
atomos uma vez deslocados passam a assumir as novas posi¢cdes mesmo com retirada da
carga) (HIGGINS, 1987).

4.5.2 Diagrama Tensdo/Deformacao

Pelos dados obtidos em um ensaio de tracdo ou compressdo, é possivel calcular varios
valores da tensdo e da deformacdo correspondentes no corpo de prova e entdo, construir um
grafico com esses resultados. A curva resultante é denominada diagrama tensdo-deformacéo
(HIBBELER, 2010) (Figuras 7 e 8).

it

Tensio—
Tensdio—

Deformagio — Deformagdo —

Figura 7. Relagdo elastica tensédo- Figura 8. Relacdo plastica tensdo-

deformacdo. A deformacdo eléstica €
diretamente proporcional a tensdo. Fonte:
Vlack, 2000.

deformacdo. A deformacdo plastica que se
segue a deformacdo elastica inicial ndo é
reversivel. A deformacéo elastica continua

a aumentar durante a deformacao pléstica,
mas é reversivel. Fonte: Vlack, 2000.

A Figura 9 € uma representacdo grafica da relacdo tensdo-deformacdo para diferentes

materiais, sendo que, para todos tem-se um intervalo de deformacéo elastica.
Verdadeira }' Verdadeira
L. Ru E

L. Re.

Tensdo

Deformagao

Deformacio 0,2% —* Deformacio

Deformagio
@) (b) (©) (@

Figura 9. Diagrama tensdo-deformacédo. (a) Material ndo ductil sem deformacdo plastica

(exemplo: Ferro fundido); (b) Material ductil com limite de escoamento (exemplo: ago de
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baixo carbono); (c) Material ductil sem limite de escoamento nitido (exemplo: aluminio); (d)
Curva verdadeira tenséo-deformagéo versus curva convencional; L.Ru.= Limite de ruptura, L.
Re.= Limite de resisténcia, L.E.= Limite de escoamento, Along.= Alongacdo, X= ruptura.
Fonte: Vlack, 2000.

4.5.3 Modulo de Elasticidade ou de Young (E)

Modulo de Young (E) é a relagdo entre a tenséo aplicada e a deformac&o eléstica que
ela produz. Em outras palavras, é a tensdo necessaria para produzir uma quantidade unitaria
de deformacdo elastica. Esse Mddulo estd vinculado a rigidez do material e o seu valor é
bastante importante para a engenharia (HIGGINS, 1982).

Essa medida é uma propriedade intrinseca dos materiais, com relacdo direta da
composicdo quimica, microestrutura e aspectos fisicos do material produzido (poros, trincas
etc.). Podemos medir essa grandeza conhecendo-se tensdo aplicada e a deformacdo sofrida
pelo material, uma vez que seu valor é resultado da razdo entre a tensdo e a deformacéo como
se encontra na Equacéo 4 (CALLISTER Jr., 2007):

E=Z, @

onde,
E = modulo de elasticidade ou modulo de Young, em (MPa);

g, = tensdo de ruptura, em (MPa);

¢ = deformacgéo, em (mm/mm).

4.5.4 Ensaio de Compressao Diametral

O ensaio de compressdo diametral € um método utilizado para determinacdo da
resisténcia a tracdo de corpos de prova (ABNT NBR 7222, 1994). Ele é determinado pela
acdo de duas forcas de compresséo distribuidas linearmente e diametralmente opostas. Essas
acOes sdo fornecidas por uma prensa mecénica, gerando ao longo do didmetro solicitado,
tensbes de tragdo uniformes perpendiculares ao didmetro do corpo de prova. As forcas sdo
aplicadas até que ocorra a ruptura do corpo de prova por tracao indireta (MIGLIORINI et al.,
2012).

E uma propriedade intrinseca dos materiais, estd diretamente relacionada com a

composi¢do quimica, microestrutura e aspectos fisicos de formacdo do material (poros, trincas
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etc.). A resisténcia a tracdo por compressdo diametral, ou mais precisamente a tensdo de

ruptura por compressao diametral é calculada pela Equacdo 5 (ABNT NBR 7222, 1994):

fcr,s,u =5 (5)

onde,

forsp = ¢ a resisténcia a tracdo por compressao diametral, expressa com trés algarismos
significativos, em (MPa);

F = é a forca maxima obtida no ensaio, em (N);

d = é o didmetro do corpo de prova, em (mm);

[ = é o comprimento do corpo de prova, em (mm).

4.6 Caracterizacdo Elétrica

4.6.1 Condutividade Elétrica (o)

O inverso da resistividade é a condutividade. Suas unidades no SI sdo (Q - m)™. Um
bom condutor de eletricidade possui condutividade muito maior que um isolante. A
condutividade elétrica é analoga a condutividade térmica. Um bom condutor elétrico, tal
como um metal, geralmente € um bom condutor de calor. Um mau condutor elétrico, tal como
plastico ou cerdmica, costuma ser um mau condutor de calor. Em um metal, os elétrons livres,
que sdo os portadores de carga na conducdo elétrica, também sdo os principais responsaveis
pela conducdo de calor, portanto espera-se que haja uma relacdo entre a condutividade elétrica
e a condutividade térmica (YOUNG & FREEDMAN, 2009).
4.6.2 Resistividade Elétrica (p)

E uma das mais importantes e tradicionais técnicas de investigacdo do estado sélido.
Além disso, é também uma das mais simples, do ponto de vista da sua realizacdo. Materiais
sdo classificados como condutores, isolantes, etc., de acordo com suas caracteristicas
resistivas. O estudo da resistividade é uma das técnicas mais importantes de investigacdo
experimental na Fisica do Estado Sélido. Diferente da resisténcia elétrica que depende do
comprimento e da espessura do material, ela ¢ uma quantidade intrinseca ao material,

derivada das medidas de resisténcia. Contem informacBes sobre o0s mecanismos de
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espalhamento eletrénico, por exemplo, por fénons, por magnons, por impurezas, por defeitos
de rede, transicdes de fase, etc. E de acordo com os resultados de medidas de resistividade que
0s materiais sdo classificados como condutores ou isolantes (OLIVEIRA & JESUS, 2005).
Assim como a resisténcia é o inverso da condutancia, a resistividade € o inverso da
condutividade (MACHADO, 2002).

Young & Freedman (2009) definem que p (resistividade) de um material como a razdo

entre 0 modulo do campo elétrico (E,) e 0 médulo da densidade de corrente (J) de acordo com

Equacéo 6:

|E,| (6)

J‘:"=U_|J

Essa medida também pode ser descrita em funcéo da resisténcia Equacao 7:

RE.A ©)

P

onde, A é a area da seccdo transversal do fio em m? L o comprimento do fio m e R a
resisténcia equivalente em Q. A unidade de resistividade no SI ¢ Q.m (MACHADO, 2002).

Quanto maior for o valor da resistividade, maior sera 0 campo elétrico necessario para
produzir uma dada densidade de corrente, ou menor serd a densidade de corrente gerada por
dado campo elétrico (YOUNG & FREEDMAN, 2009).

4.6.3 Resisténcia (R)

Para um condutor com resistividade p, a densidade de corrente J em um ponto que
. fy , o _E, .
possui um campo elétrico E, é dada pela equagéo g = ~ que pode ser escrita como esta na

Equacdo 8:

Quando a lei de Ohm é valida, o permanece constante e ndo depende do mddulo do
campo elétrico; logo, E,. é diretamente proporcional a J. Contudo, geralmente estamos mais

interessados em saber o valor da corrente total em um condutor que o valor de J; e mais
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interessados em saber o valor da diferenca de potencial nas extremidades do condutor que o

valor de E_. A razdo disso é que as medidas de corrente e de diferenca de potencial sdo mais
faceis de serem estabelecidas do que as medidas / e de E. (YOUNG & FREEDMAN, 2009).
Suponha que nosso condutor seja um fio de comprimento L e secdo reta uniforme com
area A. Seja V a diferenca de potencial entre a extremidade com potencial maior e a
extremidade com potencial menor, de modo que V' seja positivo. A corrente flui sempre no

sentido da extremidade com potencial maior para potencial menor. Isso ocorre porque a

corrente em um condutor flui no sentido do vetor E, qualquer que seja o sinal das cargas que
se movem, e porque o vetor E. aponta no sentido da diminuicdo do potencial elétrico. A

medida que a corrente flui através da diferenca de potencial, ocorre perda de energia potencial
elétrica; essa energia € transferida aos ions do material do condutor durante as colisdes
(YOUNG & FREEDMAN, 2009).

Podemos também relacionar o valor da corrente I & diferenca de potencial nas
extremidades do condutor. Supondo que os médulos da densidade de corrente J e do campo
elétrico E sejam uniformes através do condutor, a corrente total I é dada por I =J.4, e a
diferenga de potencial V' entre as extremidades é dada por V' = E,.L. Explicitando nessas
equacOes E. e [ e substituindo esses valores na equagdo a cima, obtemos (Equacdo 9)

(YOUNG & FREEDMAN, 2009):

[

Y_ el = AL
L 4 ou v L 9

pela Equacdo 9 podemos entender que para g constante, a corrente total I é proporcional a
diferenga de potencial V (YOUNG & FREEDMAN, 2009).

A razdo entre V e I para um dado condutor denomina-se resisténcia R:

R =

v
T (10)

- R ~ ¥ J J e A s
Comparando a definicao de R a equacao ;- = % ou V= % I, Vemos que a resisténcia R de

um dado condutor esta relacionada a resistividade g do material do condutor, obedecendo a

equacdo (YOUNG & FREEDMAN, 2009) abaixo:
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R=—r, (1)

onde,

R = resisténcia dada, em (Q);

p = resistividade dada, em (Q.m);

L = comprimento do fio, em (m);

A = 4rea da secco transversal, em (m?).
4.6.4 Capacitores e Capacitancia (C)

Um dispositivo utilizado para armazenar carga e a energia € o capacitor, geralmente
formado por dois condutores espacados, porém por distdncias bem pequenas e isolados
(TIPLER, 2006). Quaisquer dois condutores que possam armazenar cargas iguais e opostas
(xQ), com uma diferenca de potencial entre eles independente do fato de outros condutores do
sistema estarem carregados, formam o que se entende por um capacitor (REITZ et al., 1982).

Esses equipamentos acumuladores de cargas podem possuir varias configuragdes
geométricas e simbolicas. Os capacitores podem assumir as formas de placas planas paralelas,
cilindricos e esféricos (Figura 10) (NUSSENZVEIG, 1997).

aae l e Armadutaplana $

metaica

N

Y Armaduraplana

'—-I A" metika @ 5

Figura 10. Capacitor de Placas Planas (A), Cilindrico (B) e Esférico (B). Fonte:
http://www.alunosonline.com.br/fisica/capacitor-plano.html.

Um dado potencial V' devido a uma carga Q de um unico condutor isolado é

proporcional a Q e depende das dimensdes e da forma do condutor. Quanto maior a area da
superficie de um condutor, mais carga ele pode reter para um dado potencial (TIPLER, 2006).
Quando o capacitor esta carregado, existem cargas de mesmo modulo Q e sinais

opostos sobre os dois condutores, e a diferenca de potencial V_, entre o condutor carregado

positivamente e o condutor carregado negativamente é proporcional a Q. A capacitancia C é
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definida como a razdo de Q para V_,. A unidade Sl de capacitancia é o farad (F): 1F = 1C/V.

Podemos entender bem essa relacdo estudando um dos tipos de capacitor, o de placas
paralelas. Ele é composto por duas placas condutoras paralelas, cada uma delas com uma area
A e separadas por uma distancia d (espaco reservado ao dielétrico). O valor de capacitancia de
um capacitor com um dielétrico inserido entre as placas pode ser dado pelas Equacgdes 12 e 13
(YOUNG & FREEDMAN, 2009):

C=K.C, (12)

=K 4 13
= .Eo.d, (13)

onde,

C = capacitancia, em (F);

K = constante dielétrica;

e,= permissividade elétrica no vacuo é 8,85x10™2 F/m;
A = 4rea das placas do capacito, em (m?);

d = distancia entre as placas, em (m).

Quando h& um véacuo entre as placas, a capacitancia depende de A e d. Para outras
formas geométricas, a capacitancia pode ser obtida através da Equacdo 15 (YOUNG &
FREEDMAN, 2009):

°
Ve (14)

A
o E . (15)

4.6.5 Dielétricos e Constante Dielétrica (KX)

Os dielétricos, ilustracdo (Figura 11), sdo substancias em que todas as particulas
carregadas se encontram, ao contrario dos condutores, fortemente ligadas as moléculas
constituintes, de modo que tais particulas podem mudar ligeiramente suas posi¢cGes em

resposta a aplicagcdo de um campo elétrico (E.), porém ndo se afastam da vizinhanca de suas
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moléculas, e dessa forma a condutividade de tais pode chegar a 10%° vezes menor que certos
bons condutores (REITZ et al., 1982).

Eaen = Dielétrico
\ J

4

N |

e

Figura 11. Capacitor de placas planas com dielétrico. A: area de cada placa condutora; d:
distancia entre as placas condutoras. Fonte: http://www.mundoeducacao.com/fisica/o-que-um-
dieletrico.htm.

Colocar um dielétrico s6lido entre as placas de capacitor possui trés objetivos: resolver
0 problema mecanico de manter duas grandes placas metalicas separadas por uma distancia
muito pequena, sem gue ocorra contato entre elas; possibilitar o aumento da diferenca de
potencial maxima entre as placas; e tornar a capacitancia de um capacitor com dimensoes

fixas maior do que a capacitancia do mesmo capacitor quando ha vacuo entre as placas.
A capacitancia original C, é dada por C, = Vi quando temor o ar separando as placas,
o
e a capacitancia quando o dielétrico esta presente é dada por C = g. A carga é a mesma nos

dois casos, e como V é menor que V;, concluimos que a capacitancia C com o dielétrico é
maior que C,. Quando o espaco entre as placas se encontra completamente preenchido com o

dielétrico, a razdo entre a capacitancia quando o dielétrico esta presente (C) e a capacitancia
original (C;) denomina-se constante dielétrica ‘K’ do material (Equacdo 16) (YOUNG &

FREEDMAN, 2009):
K= —. (16)

, C v ~
uando a carga é constante, Q = C,. ¥, = C.V, logo teremos que — = —, ent&o teremos:
C v
o o

44



TrJI]'
V= —. 17
- a7)

Na presenca de um dielétrico, a diferenca de potencial para uma carga fica Q e
reduzida de um fator igual a K. A constante dielétrica K € um namero puro. Como C é sempre
maior do que £, K é sempre maior do que 1 (YOUNG & FREEDMAN, 2009).

4.6.6 Fator de Dissipacgdo Dielétrica (D ou tg o)

As perdas de energia num isolante sdo chamadas de perdas dielétricas. Essas perdas
ocorrem devido ao trabalho realizado por um campo externo de certa orientacdo instantanea,
sobre a estrutura do material, com orientacdo provavelmente diferente. Esse consumo de
energia se apresenta sob a forma de calor, e aparece tanto em corrente continua, quanto em
corrente alternada, pois, em ambos 0s casos, vai circular uma corrente transversal pelo
isolante. As perdas dielétricas variam em funcéo de diversas grandezas, tais como, tensao e
frequéncia, dependendo das proprias condicdes estruturais do dielétrico (SCHMIDT, 1979).

O angulo de perda dielétrica é um parametro importante tanto do material dielétrico
como para construcdo isolante elétrico (setor de isolamento). Quanto maior o angulo (),
maior a perda dielétrica (sendo as demais condi¢bes as mesmas). Geralmente, como um
parametro do material ou construcdo se da pelo valor da tangente de perda (tangente de perda
ou o fator de dissipacdo) tg & (TAREIEV, 1978). A tangente do angulo de perda dielétrica

pode ser expressa pela razdo entre as correntes ativas (I,;) e reativas (I,.) (Equacéao 18):

I
tg 6 :I_E’ (18)

'

ou, para a razdo entre a poténcia ativa (perda de poténcia) (P) e poténcia reativa (F,)
(TAREIEV, 1978):

tg 8 =1 (19)
By

4.7 Sinterizacao
Sinterizacdo pode ser definida como um processo fisico, termicamente ativado, que
faz com que um conjunto de particulas de determinado material, inicialmente em contato

matuo, adquira resisténcia mecanica. Sua forga motora é o decréscimo da energia superficial
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livre do conjunto de particulas, conseguido pela diminuicéo da superficie total do sistema. Em
muitas ocasides, isto traz como consequéncia a eliminagdo do espago vazio existente entre as
particulas, resultando em um corpo rigido e completa ou parcialmente denso. A sinterizacao é
utilizada para se fabricar pecas metélicas, ceramicas e compdsitos metal-ceramica, sendo
parte integrante e principal de técnicas denominadas metalurgia do pé e ceramica, que se
incumbem justamente da fabricacdo de produtos metalicos e cerdamicos a partir do pé dos
constituintes (SILVA & JUNIOR, 1998).

Existem dois tipos basicos de sinterizacdo: a sinterizacdo por fase solida e a
sinterizagdo por fase liquida. A sinterizacdo por fase liquida acontece devido a formagéo de
liguido na estrutura. Este liquido pode ser causado pela fusdo de um dos componentes do
sistema ou pode ser o resultado de uma reacdo entre, pelo menos, dois dos constituintes do
sistema. A ocorréncia deste liquido € a maior diferenca entre os dois tipos basicos de
sinterizagdo, e tem papel decisivo na determinagdo dos mecanismos de sinterizagdo e do
aspecto final da estrutura sinterizada. Em termos gerais, pode-se dizer que, em comparacao a
sinterizacdo por fase solida, este tipo de sinterizacdo é mais rapido e fecha a estrutura mais
facilmente, mostrando-se um modo bastante atraente de consolidacdo de materiais
dificilmente sinterizaveis por fase solida e para a obtencdo de materiais compositos (SILVA
& JUNIOR, 1998).

Na sinterizacdo por fase solida, o material é transportado sem que haja qualquer tipo
de liquido na estrutura. Existem diversas formas de transporte de material: por fluxo viscoso
(caso dos vidros, materiais amorfos e também cristalinos, submetidos a pressao), por difusdo
atdmica (os cristais) ou por transporte de vapor (materiais com alta pressdo de vapor) (SILVA
& JUNIOR, 1998). Os modelos tedricos de sinterizacdo sélida subdividem o processo em trés
estagios, denominados pela sequéncia em: a) Estagio inicial, caracterizados pela formacédo de
contatos interparticulas, desde a compactacdo seguida pela formacdo e crescimento de
pescocos, até o ponto onde eles comecam a se interferir; b) Estagio Intermediério,
interligados; c) Estagio final, caracterizado pelo isolamento e eliminacdo gradual da
porosidade (GOMES, 1993). Ja Reed (1988) relata que no processo de queima, na pré-
sinterizagdo, geralmente ocorre a secagem, a decomposicdo de matéria organica, a
vaporizacdo da agua quimicamente combinada nas superficies das particulas e de dentro das
fases cristalinas que contem agua de cristalizacdo, e a decomposi¢do de carbonatos, sulfatos, e
outros sais.

Com a perca residual no processo de sinterizagdo, os corpos sofrem uma contra¢do em

seu volume e passam por uma redugdo em sua porosidade, como também uma melhoria da
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sua integridade mecanica. Essas mudancas ocorrem mediante a coalescéncia dos grdos para
formar uma massa mais densa (CALLISTER, 2007).

Ja na compactacao é possivel visualizar uma aproximacéo dos grdos com a diminuicao
dos espacos vazio entre os mesmos (Figura 12a). Com o inicio da sinterizacdo ha surgimento
do empecogamento ao longo das regides de contato entre os grdos adjacentes, além disso,
forma-se um contorno de grdos dentro de cada pescoco (Figura 12b), e cada intersticio entre
particulas se torna um poro (Figura 12b). Ao passo que 0 processo de sinterizacdo progride,
nota-se uma diminuicdo dos poros, que passam a apresentar geometria esférica (Figura 12c).
Mesmo utilizado temperaturas abaixo do ponto de fusdo no processo de sinterizagao, ao ponto
de ndo haver formacéo de fase liquida, o transporte de massa dentro de uma amostra pode ser
obtido por meio de difusdo atdbmica, ou seja, o transporte de massa através da movimentacéo

dos atomos das particulas para as regifes de empescocamento (REIS, 2005).

— Empescocamento

Contemo de grios

(a) (b) (c)

Figura 12. AlteracGes microestruturais que ocorrem durante o tratamento térmico. (a)
Particulas dos pds ap6s a prensagem. (b) Coalescéncia dos grdos e formagéo de poros durante
a sinterizacdo. (c) Com a progressao do processo de sinterizacdo, 0os poros mudam de tamanho
e forma. Fonte: GUHA, 2001.
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5.0 MATERIAIS E PROCEDIMENTOS
O fluxograma (Figura 13) apresenta todas as etapas de caracterizagdo dos materiais
analisados bem como todos os métodos de quantificacdo dos resultados obtidos. J& a Figura

14 ilustra um pouco os equipamentos utilizados.

Matérias—Primas: Obtencéo das Matérias-Primas:
v' Caulim R v O carago foi coletado em salinas da
v Feldspato Potassico > cidade de Grossos - RN.
v' Quartzo v O caulim, feldspato e quartzo foram
v Carago doados pela ARMIL Minerago.

v
Preparagdo das Matérias-Primas:

Caracterizagdo dos Pds:

Fisica: v’ Triturag&o.
. A 0
v" Granulometria. ¥ Secagem a 60°C. Carago
- v Moagem.
v Densidade real. —
Mineralégica: Caulim
¥ Difragdo de Raios-X. V' Peneiramento dos pés. Feldspato
Elétrica: - " v Secagem 2 60°C. Quartzo
v’ Condutividade elétrica. Carago
Formulagéo e Preparacgédo das Massas Ceramicas:
v' Secagem & 110 °C.
> v" Dosagem por medida de massa.
v" Mistura e homogeneizagéo.
v" Secagem & 110 °C.
v" Conformagéo dos corpos ceramicos (Prensagem).
Sinterizacéo dos Corpos Ceramicos:
v" Temperatura maxima de 1100 °C.
v' Taxa de aquecimento de 10 °C/min.
v' T1-sinterizagdo a 1100 °C por 0,5 h.
v' T2 —sinterizagdo a 1100 °C por 2,0 h.
v' T3 -—sinterizagdo a 1100 °C por 8,0 h.
Caracterizagdo dos Corpos Ceramicos Sinterizados:
Fisica: Elétrica:
v Perda de massa. > v Resisténcia.
v' Retragéo linear. v/ Capacitancia e fator de perda dielétrica
v' Absor¢do d’agua nas frequéncias de 100 Hz, 1 kHz e 10 kHz.
Mineralégica: Mecanica:
v" DRX do p6 dos CP’s de maior médulo de elasticidade. ¢ v Tens&o de ruptura por
v" MEV e EDS da superficie de fratura dos corpos de compressao
prova. diametral.

Figura 13. Diagrama geral dos materiais e procedimentos.

- Matriz N Paquimetro
Recipientes de Moinho (d= 10,20 mm) 0,05 mm - 150 mm
vidro (350 mi) q = 2 ’ =

e

Balanga de Recipiente
precicsao envolvido por EVA

Figura 14. Procedimentos de fabricacdo das amostras.
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5.1 Matérias-Primas

Todo o material usado foi doado ou retirado do seu habitat natural. O carago foi
coletado bem préximo aos cercos das salinas, local onde estes sdo formados. No caso do
caulim, feldspato e quartzo, foram adquiridos sob forma de doacdo da empresa ARMIL, que

também forneceu a informacdo referente a granulometria dos mesmos.

5.1.1 Coleta do carago

O sulfato foi encontrado na sua forma de matéria mais bruta, com um grau de
impureza muito grande, pois estava coberto de uma lama proveniente dos cercos salinos
(evaporitos) que ficam proximos as margens do rio Apodi-Mossor6 (Figura 15). As amostras

(Figuras 16) foram coletadas nas salinas da cidade de Grossos, Rio Grande do Norte.

o — OCEANO ATLANTICO

~ TN

. —
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Figura 15 - Representacdo ilustrativa da salineira Norsal e sua etapa de producdo: 1)
Captacdo de a4gua do mar, 2) Evaporagdo primaria, 3) Evaporacdo secundaria, 4) Evaporador
final e 5) Cristalizadores. Fonte: http://www.norsal.com.br/como_produz/produzido.html.

Figura 16. Cristais do carago em sua forma natural.
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5.2 Preparacao das Matérias-Primas
Consistiu em etapas necessarias para que os materiais pudessem ser analisados da

maneira mais refinada possivel, e para isso foram submetidos a varias técnicas.

5.2.1 Trituragdo, Secagem e Moagem

Inicialmente foi realizada uma limpeza superficial com agua potavel, uma vez que os
materiais estavam recobertos por outras substancias (mistura de areia, lama e sais) em seu
local de formacdo. Eles permaneceram ao ar livre por dois dias para secagem. Secos, foram
submetidas a primeira fragmentacao (Figura 17) feita com auxilio de um pildo, tendo em vista

que se tratava de materiais com volume e geometria diversa e dificultava uma moagem direta.

Figura 17. Material triturado apos coleta.

Os materiais triturados foram submetidos a secagem em estufa a uma temperatura
constante de 60 °C por um periodo de 24 h e posteriormente moidos com a utilizacdo de um
moinho de bolas planetario modelo Chiarotti-5 e maquina de rotacdo CT-240/A da
SERVITEHC (Figura 18) para obtencdo do po das substancias em estudo. Como existiam
pecas (bolas) com pesos e diametros diferentes, através de uma serie de testes foi possivel
escolher um relagéo entre a quantidade e tipo de bolas. Outra observacéao feita foi nivelar o
sistema de moagem para evitar qualquer desajuste no equipamento, possibilitando uma maior

eficiéncia do mesmo.
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Figura 18. Moinho de bolas e sistema de rotacéo.

5.2.2 Peneiramento e Secagem do P6

Visando a obtencdo de particulas com granulometria uniforme, os pds de todos 0s
materiais foram peneirados utilizando-se uma peneira da GRANUTEST com malha de
diametro 200 mesh (74 pm) (Figura 19). Em seguida foi separado cerca de 450 ¢
(quatrocentos de cinquenta gramas) de pé de cada um material para caracterizacdo pelas
técnicas de analise granulométrica (método de disperséo total), densidade real de particulas
(método do baldo volumétrico) e condutividade elétrica. Mais uma vez foram secos a 110 °C

para caracterizagdo via difracdo de raios-X.

Figura 19. Peneira e p6 peneirado.
5.3 Caracterizacdo do P6 das Matérias-Primas

Partiu do estudo do pé de cada matéria-prima utilizada através das técnicas de DRX,

densidade rela de particulas, granulometria e condutividade elétrica.
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5.3.1 Caracterizacéo Fisica

5.3.1.1 Granulometria (Dispersao Total)
Para a caracterizacdo granulométrica foi utilizado o método da pipeta descrito por
Paula & Duarte (1997) (Anexo 1).

5.3.1.2 Densidade de Particulas (Baldao VVolumétrico)

A densidade de particula foi realizada com protocolo descrito abaixo por Paula &
Duarte (1997):
v Medir 20 g de solo, colocar em recipiente de aluminio de massa conhecida, colocar na
estufa por 72 h, em seguida colocado num dessecador, posteriormente foi medida a massa a
fim de se obter a massa da amostra seca a 105 °C;
v Transferir a amostra para baldo de 50 ml aferido;
v Adicionar alcool etilico agitando bem o baldo para eliminar as bolhas de ar que se
formam;
v Prosseguir com a operacdo, lentamente, até a auséncia de bolhas e completar o volume
do baléo;
v Anotar o volume de alcool gasto;

v Usar a Equacao (1) para determinar a densidade.

5.3.2 Caracterizacdo Mineraldgica

5.3.2.1 Difracédo de Raios-X

O ensaio de difracdo foi realizado no LAMOp (Laboratorio de Anéalises Magnéticas e
Opticas) da UERN. As analises por difracdo de raios-X foram realizadas pelo método do po,
com granulometria parcial menor que 74 pum, utilizando um difratdmetro MiniFlex 11, de
fabricacdo da Rigaku (Figura 20), operando em modo de varredura, com radiacdo de Cu-Ka,
voltagem de 30 kV e corrente de 15 mA, velocidade de varredura 0,02%s e 26 variando de 5 a
90°.
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Figura 20. Difractdmetro de raios-X utilizado.

5.3.3 Caracterizacédo Elétrica

5.3.3.1 Condutividade Elétrica

A condutividade elétrica indica o teor de eletrélitos ou sais dissolvidos na solucéo do
solo (TEDESCO, 1995). Para determinar a concentracdo de sais na solucdo utilizou-se o
método de obtencdo do extrato de saturacdo apresentado por Rhoades (1982) (Anexo 4). A
analise foi realizada no Laboratério de Fisica do Solo da UFERSA. O equipamento utilizado

foi um Condutivimetro de fabricagcdo da Adamo.

5.4 Formulacéo e Preparacéo das Massas Ceramicas

5.4.1 Dosagem por Medida de Massa

Todo o procedimento se baseou nas composi¢Oes apresentadas na Tabela 2, tendo
como ponto de partida a formulacdo MP que caracteristica de formulacdes para fabricacdo de
cerdmica dielétrica. A pesagem das massas foi realizada com uma balanga modelo AY220 da
SHIMADZU (Figura 21), com capacidade maxima de 220 g e minima de 0,01 g. Foram
realizadas cinco misturas, sendo que em quatro composicdes houve uma substitui¢do parcial
do feldspato pelo carago coletado nas salinas.
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Figura 21. Balanca utilizada na pesagem das massas.

Tabela 1. Matérias-primas e composi¢oes (% em peso).

Matérias-Primas MP MA MB MC MD
Caulim 40 40 40 40 40
Feldspato 40 39,5 39 38 36
Quartzo 20 20 20 20 20
Carago 0 0,5 1 2 4

A formulacdo padréo esta apresentada no diagrama ternario da Figura 22.

Caulim

Figura 22. Diagrama ternario de formulacao.
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Observa-se na Figura 22 que a MP esta bastante afastada do vértice referente aos
100,0 % de quartzo devido a sua parcela na composicao ser de apenas 20,0 %. E, a medida
que se substitui o feldspato pelo carago, embora essa espécie quimica ndo se faga presente no
diagrama ternério, esse ponto se afastara do lado referente ao feldspato. No entanto, espera-se,
caso ocorra a dissolucdo do carago na fase liquida, que o produto cerdmico sofra um ganho na
magnitude das propriedades mecanicas.

5.4.2 Mistura e Homogeneizagédo

Antes de serem misturadas, a massas foram submetidas a secagem por 24 h em estufa
ja descrita anteriormente. A mistura foi realizada em recipientes de vidro com volume
aproximado de 350 ml com auxilio do moinho, uma vez que o quantitativo das massas
estabelecidas no item 5.4.1, Tabela 1 deste trabalho, se tratava de quantidades pequenas. Os
recipientes (Figura 23) foram centralizados e posteriormente fixados dentro do moinho,
obedecendo ao sistema de rotagdo do equipamento. O tempo destinado a este processo foi de
2 h, sem fundamento na literatura, porém contido entre 1 e 3,0 h, intervalos de tempo

comumente utilizados.

Figura 23. Recipientes e adaptacdo para mistura das massas ceramicas.

5.5 Conformacéo dos Corpos Ceramicos — Prensagem

Foi utilizada uma balanga modelo Mark 210A da BELEenceINEERING COM capacidade
méaxima de 210 g minima de 0,01 g para pesagem de 1 g de p6 para cada CP. As massas
ceramicas foram conformadas em matriz cilindrica de ago-carbono com diametro de 10,20
mm utilizando-se uma prensa hidraulica uniaxial de fabricacdo da OLIVEIRA® (Figura 24),
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com carga maxima de 15 ton e escala variando de 0,25 ton. A pressdo de confecgdo dos CP
foi 3,0 ton com tempo de relaxamento de aproximadamente 30 s. Esse valor de carga (3,0 ton)
foi escolhido através de vérias tentativas de compactacdo com intuito obter um CP com
geometria coerente.

Assim que produzidos os CP’s, foram medidos a altura e didmetro dos mesmos com
auxilio de um paquimetro 125MEB-06 com faixa de 150 mm e resolucéo de 0,05 mm marca
Starrett, e colocados em um dessecador sob vacuo contendo silica-gel. Para cada massa
formulada foram confeccionados 15 CP’s, objetivando a realizagdo de cinco repeti¢cfes em

cada um dos trés tempos de sinterizagao.

Figura 24. Molde, paquimetro e prensa hidraulica utilizada.

Antes de sinterizar, todos os CP foram pesados e em seguida colocados em vasilhas de

porcela para serem calcinados.

5.6 Sinterizacdo dos Corpos Ceramicos

A temperatura de sinterizacdo das massas ceramicas foi de 1100 °C, com tempos de
0,5h, 2 he8h. O forno utilizado foi LF0912 da JUNG (Figura 25), com temperatura maxima
de sinterizacdo de 1300 °C. A taxa de aquecimento para todas as composicGes foi de
aproximadamente de 10 °C/min. Atingida temperatura e tempos desejados na programacao
utilizada, o forno foi automaticamente desligado e permaneceu fechado até alcancar 50 °C.
Logo apds os CP’s foram retirados, medidos, pesados, colocados no dessecador com silica-
gel, e feito vacuo no sistema.
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Para uma melhor identificacdo desses tempos de sinterizacdo, foi designada uma

identificacdo para cada tempo como esta abaixo:

T1-0,5 h de sinterizacéo;
T2 — 2,0 h de sinterizacéo;

T3 - 8,0 h de sinterizagéo.

Figura 25. Forno utilizado na sinterizacéo, balanga e dessecador.

5.7 Caracterizacao dos Corpos Ceramicos Sinterizados

5.7.1 Caracterizacéo Fisica
Compreendeu no conhecimento da massa perdida durante sinterizagdo, retragdo
sofrida pelos CP’s e conhecimento basico da porosidade com relagdo as informagdes da

absorcao d agua.

5.7.1.1 Perda de Massa
Foi calculada com base na medida de massa antes e depois da sinterizacdo. Essa
informacdo foi obtida pela expressdo (NUNES FREIRE, 2007):

PM_ . = Mﬂsi_ Ms

rioy

X 100, (21)

-]
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onde,

PM_.. = massa perdida na sinterizagéo, em (%);
M_ = massa do corpo antes da sinterizacao, em (Q);

M .. =massa do corpo ceramico apds a sinterizacdo, em (g).

5.7.1.2 Ensaio de Retracédo Linear

Assim que confeccionados os corpos foram medidos e pesados e submetidos a
sinterizacdo. Logo que sinterizados, apos resfriamento foi medido o didmetro, altura e massa
de cada CP. Para o conhecimento da retracdo sofrida por cada CP pds-sinterizacdo foi

utilizada a Equacéo (2).

5.7.1.3 Absor¢ao D agua

Secos a 110 °C, os corpos foram pesados e depois deixados dentro de um recipiente
adaptado com forno contendo agua fervente a aproximadamente 100 °C durante um periodo
de 2hr. O tempo imersao relatado acima s6 foi contabilizado apos todas as amostras estarem
dentro do recipiente e observada a temperatura de 100 °C com termémetro de vidro com
capacidade méxima de 110 °C. Passado esse tempo, os mesmos foram retirados um a um,
secados superficialmente com auxilio de uma flanela semi-umida e pesados. Os resultados de
absorcéo foram obtidos segundo equacdo (NUNES FREIRE, 2007):

A4 = MsiuM_ Msz' % 100, (22)

=i
onde,
AA = absorcdo d agua, em (%);
M_.., = massa do corpo sinterizado tmido, em (Q);

M_; = massa do corpo sinterizado, em (g).

5.7.2 Caracteriza¢do Mineralodgica

De cada formulagdo e tempo de sinterizacdo foi selecionado um CP, ou seja, trés
corpos de cada formulacéo foram submetidos as medidas de DRX, MEV e EDS. Essa escolha
foi regrada pela medida de tensdo de ruptura. Rompidos, foi selecionado uma parte do CP

para DRX, e outra parte para realizagdo da MEV e EDS.
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5.7.21 DRX

Para 0 DRX a fracdo do CP foi macerada para obtencdo do p6. O equipamento usado

foi mesmo citado anteriormente no item 5.3.2.1, com 20 variando de 10 a 75°.

5.7.2.2 MEV e EDS

Essas medidas foram realizadas na UERN. Foi visualizada a superficie de fratura com

ampliacdo 500x e 1500x na regido fraturada. No mesmo local foi realizado ensaio de EDS,

equipamento de fabricacdo da OXFORD

INSTRUMENTS, para identificagdo das fases

microestruturais. O MEV é o MIRA3 LMU da Tescan (Figura 26), especificacfes (Tabela 2).
Tabela 2. Especificagdes do MEV da UERN.

Modelo

MIRA3 LM

Fonte de elétrons

Emissor Schottky de alto brilho

Resolucdo em alto vacuo (com In-Beam SE)

1nmem30kV/2nmem3kV

Resolucdo em alto vacuo (com SE-ET)

1.2nmem30kV/25nmem3kV

Resolucdo em baixo vacuo (com LVSTD)

1,5nmem 30 kV /3 nmem 3 kV

Magnificacdo 3,5 x a 1.000.0000 x

\Voltagem de aceleracédo 200V a 30k V

Corrente 2 pA a 100 nA
Diametro interno: 230 mm

. Largura da porta: 148 mm

Camara o A - . x
Suspensao da camera: pneumatica ou isolagéo
de vibracdo (opcional)

Portas 11

\Vacuo Alto vacuo: < 9 x 107 Pa -Baixo vacuo: 7-500Pa|
Totalmente Motorizado

Movimentos X=80 mm, Y =60 mm Z =47 mm

Rotacdo: 360° / Tilt: -80° a +80°

Altura maxima da amostra

81 mm
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Figura 26. Microscépio Eletronico de Varredura utilizado com EDS acoplado.

5.7.4 Caracterizacdo Mecanica

5.7.4.1 Ensaio de Compressdo Diametral

Compreendeu a avaliacdo da resisténcia mecanica sob compressdo diametral dos

corpos ceramicos apés sinterizacdo. Os ensaios de compressdo foram realizados no

Laboratorio de Mecéanica com a maquina universal de ensaios, modelo DL10000,

eletromecanica, microprocessada, marca EMIC (Figura 27), com as seguintes caracteristicas

(http://www.emic.com.br/produtos.php?codigo=62):

AN N N N NN

Capacidade: 10.000 kgf (100 kN);

Tipo: Bifuso de Bancada, com duas colunas guias cilindricas paralelas;

Acionamento: Fusos de Esferas Recirculantes;

Faixa de Velocidades: 0,01 a 500 mm/min;

Medicdo de Forga: Através de células de carga intercambiaveis;

Classe de Medicdo de Forca: Classe 1 segundo a Norma NM 1SO7500-1 (Classe 0,5
sob consulta), fornecida com Certificado de Calibracdo RBC (Rede Brasileira de
Calibracéo);

Compatibilidade Eletromagnética: Maquina de linha certificada segundo Norma IEC
61000 contra Interferéncia Eletromagnética por membro da RBLE (Rede Brasileira de
Laboratorios de Ensaios);

Medicao do Deslocamento: Sensor Optico (encoder), com resolucéo de 0,01 mm;
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v" Indicacdo de Forca e Deslocamento: Através de Software (Janela tipo display para
acompanhamento dos valores em tempo real);

v" Anélise de Dados e Controle de Ensaio: Através de Software;

\

Console (Teclado ou Joystick): Com funcdes basicas de movimentacao para ajustes de
acessorios;

Curso Util: 1200 mm:

Distancia entre Colunas: 400 mm;

Altura: 1920 mm;

Largura: 920 mm,;

Profundidade: 500 mm;

Peso Aproximado: 420 kgf;

Alimentacdo: 220 V AC 50/60 Hz;

Consumo Méximo: 704 VA.

N N N N N R

Parametros utilizados para realizacdo do ensaio de compressdo diametral:

Velocidade de retorno de 10 mm/min;
Limite de forca de 20 kN;

Limite de deformacdo de 2 mm;

ASIRNERNERN

Determinada a parada do ensaio ap0s ruptura do CP.

Figura 27. Maquina de Ensaio Universal EMIC DL10000. Fonte: www.emic.com.br.

5.7.4.2 Modulo de Elasticidade e/ou Modulo de Young (E)
O valor do médulo de elasticidade para cada CP foi obtido com a aplicacdo dos dados

de tensdo e deformacéo na Equacéo (4) da revisdo bibliografica.
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5.7.5 Caracterizacdo Elétrica

Com intuito de manter uma uniformidade e seguranca na execugdo das medidas foi
confeccionado um recipiente (Figura 27) para colocar a cada amostra a ser analisada. Como
apresentavam a superficie um pouco irregular, todos CP’s tiveram suas superficies lixadas

para melhor contato com os pistdes. O recipiente era formado pelos itens a listados abaixo:

v Dois pistdes de aco Inox com haste medindo (d = 3,0 mm; | = 70,0 mm) e cabeca
cilindrica (d = 10,2 mm X | = 2,0 mm);
v Duas partes de teflon com acoplamento em rosca para acomodagédo dos pistdes e

regulagem de altura do contato entre pistGes e amostra.

Figura 28. Aparato utilizado na medicéo da resisténcia e capacitancia.

5.7.5.1 Resisténcia Elétrica

Na obtencéo da resisténcia oferecida por cada CP foi utilizado um MEGOHMETRO
Digital modelo MG-3000 de fabricacdo da ICEL Manaus, com valor maximo de medicao de
2000 MQ e minimo de 20 Q para Resisténcia, e de 1000 V e 250 V para Tensdo . As medidas
foram realizadas no Laboratorio de Medidas elétricas e Eletricidade Bésica da UFERSA.
Seguindo em ordem crescente de adi¢do do carago (0 %-MP, 0,5 %-MA, 1,0 %-MB, 2,0 %-
MC e 4,0 %MD) foi realizada a medicéo direta até a formulacdo MC do CP1-5, utilizando-se
dos seguintes parametros: resisténcia de 2000 MQ e tensao de 1000 V.

Para as formulagbes MC CP.6-15 e MD CP.1-15, foi necessario acoplar junto ao
sistema acima citado outro sistema resistivo em paralelo com resisténcia equivalente de 97,4

MQ (resultado de uma associacdo em serie de 10 resistores de =10 MQ), devido a limitagéo
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do megdmetro. Para o calculo do valor da resisténcia da amostra foi necessario a utilizagdo de

uma equacao para sistemas de resistores em paralelo, como esta abaixo:

1 1 N 1
> o T 23
qu Rl R:r ( )
R__®XR
R = aq 1 ,
* —R1 —R., (24)

onde,

R, =resisténcia equivalente a soma dos 10 resistores, em (MQ);
R, = resisténcia equivalente do sistema medida pelo aparelho, em (MQ);

R, = resisténcia da amostra, em (MQ).

5.7.5.2 Resistividade Elétrica
Na investigacgdo sobre as caracteristicas de resistividade, para a obtencéo dos valores
de cada formulacéao foi empregada a Equacdo (7) informada na revisdo bibliogréafica.

5.7.5.3 Capacitancia

O equipamento utilizado para medir a capacitancia foi uma PONTE LCR DE
BANCADA, modelo MXB-821 de fabricacdo da MINIPA (Figura 28), com temperatura
ambiente de 23 °C e umidade do ar de 49 %. As medidas aconteceram no Laboratorio de
Medidas elétricas e Eletricidade Basica da UFERSA. Antes de efetuarmos as medidas foi
realizado um teste no equipamento com quatro capacitores de valores conhecidos e constatado
a afericdo do equipamento. Logo mais se iniciou as medidas com os parametros fixos

conforme a seguir:

v Impedancia: 100 Q;

v Fator de Velocidade de Medicao ks: Slow: ks = 0; * 2.5 medidas/s;

v" Fator de Nivel de Tensdo de Medigdo kV: 0.3Vrms: kv = 1;

v' Fator de Frequéncia de Medicao kf: 100Hz: kf = 0; 1kHz: kf = 0; 10kHz: kf = 0.5.
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Figura 29. Ponte LCR de bancada utilizada. Fonte:  http://manuais-
ctism.blogspot.com.br/2011/05/ponte-lcr-de-bancada-minipa-mxb-821.html.

5.7.5.4 Fator de Dissipacéo (D)
Foi medido via ponte LCR. A Tabela 3 apresenta os modos padrdes de circuitos da
ponte LCR a serem utilizados. As amostras foram medidas no modo de circuito paralelo. No

caso da tabela abaixo, o valor de “D” ¢ o terceiro de cima para baixo.

Tabela 3. Modos padrdes do circuito a ser utilizado. Fonte: http://www.minipa.com.br/sac.

Modo do Circuito Fator Dissipacao Transformacao
Lp
| _ _ Ls=Lp/(1+D?)
j—q D=2xf Lp/Rp=1/Q Rs=RpD2/(1+D2)
Rp
_ _ Lp=(1+D?Ls
Ls As D=Rs/2nfLs=1/Q Rp=(1+D )Rs!D2
Rp
_ _ Cs=(1+D?Cp
D=1/2=fCpRp=1/Q Rs=RpD?/(1+D?)
Cp
Cs Fis _ _ Cp=Cs/(1+D?)
| — = D=2nfCsRs=1/Q Rp=Rs(1 +D2)!D2

5.7.5.5 Constante Dielétrica (K)
Para célculo de K utilizou-se a Equacdo (13) citada anteriormente na revisdo

bibliogréfica e os valores de capacitancia medidos com auxilio da PONTE LCR.
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6.0 RESULTADOS E DISCUSSAO
6.1 Caracterizacdo do P06 das Substancias
6.1.1 Andlise Granulométrica
Na Tabela 4 estdo os resultados da fracdo granulométrica e classificacdo textural das

substancias utilizadas na formulacdo de massas ceramicas.

Tabela 4. Classificagdo Textural do pd das substancias.

Meédia Percentual de Classificacdo examinada em 20g de cada Substancia

Amostra (%) Argila (%) Areia Grossa (%) Areia Fina (%) Silte
Quartzo 3,30 0,11 12,16 84,43
Feldspato 7,27 0,03 10,12 82,58
Caulim 39,37 0,15 1,75 58,73
Malacacheta 7,38 0,03 18,12 74,47
Carago 8,11 0,09 10,56 81,24

A maior parte dos materiais se encontram na classe silte, com tamanho de gréo
variando de 0,002 4 0,06 mm (ABNT-NBR 6502), com excec¢do do caulim, que se apresentou
divido entre as classes argila e silte. Podemos dizer que a maior parte da composicdo das
matérias-primas apresentaram propor¢des percentuais bem préximas em relacdo as classes

texturais.

6.1.2 Densidade Real da Massa Granulada

Tabela 5. Relagéo entre densidades medidas e experimentais

Amostra Densidade Real Amostra Densidade Aparente
(experimental) (UNESP)
Quartzo 2,53 Quartzo 2,65
Feldspato 2,45 Feldspato Potéassico 2,53 2,63
Caulim 2,46 Caulinita 2,6 —2,63
Carago 2,36 Gipsita 2,32

A densidade do carago (gipsita) se encontra coerente com resultado apresentado pelo
Museu De Minerais e Rochas "Heinz Ebert” da UNESP (Tabela 5).
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Ja os demais, se aproximaram de seus valores, embora ndo tenham atingido valores tao
proximo como o carago. Vale salientar que estamos apenas comparando valores, ndo sabemos

se 0 método utilizado foi o mesmo.

6.1.3 Andlise da Condutividade Elétrica

Tabela 6. Condutividade Elétrica.

Materiais (P9) CE (mScm™)
Carago 2,25
Caulim 0,10
Quartzo 0,09
Feldspato 0,08

Como se esperava, 0s materiais utilizados na confeccdo de componentes eletronicos
dielétricos, o caulim, feldspato e quartzo, possuem baixa condutividade.

Embora ndo seja objetivo melhorar a propriedade de condutividade da ceramica
produzida, estd claro, de acordo com a Tabela 6, que o carago possui 0 maior valor de
condutividade. Com relagdo a alta condutividade, vale ressaltar que foi coletado no préprio
ambiente de formacdo, local este com grande concentracdo de sais e matéria organica. Foi
observado grande concentracdo impurezas entre 0s cristais das amostras coletadas,
impossiveis de serem removidas por algum agente externo por estarem depositadas entre o0s
cristais do material. Apos trituracdo, moagem e peneiramento foi possivel a retirada de
algumas impurezas com granulometria acima de 74 um, sendo que outras com granulometria

inferior se juntaram a massa formulada.

6.1.4 DRX

Os materiais utilizados foram submetidos a caracterizacdo por andlise de difracdo de
raios-X e o refinamento (Figura 30) dos dados de difracdo foi realizado no programa MAUD,
que utiliza o método Rietveld. O difratograma em azul representa a fase experimental e o

vermelho o da carta utilizada no refinamento.
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Figura 30. Refinamento do Carago.

A curva tedrica se ajusta bem a experimental (Figura 30), embora alguns picos ndo
esteja identificados, a maioria das fazes identificadas sdo do CaSO,.2H,0, gipsita. Essa
analise confirma que o carago retirado em sua forma natural das salinas possui as mesmas

caracteristicas microestruturais da gipsita (HENRY et al., 2009).
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Figura 31. Refinamento do Caulim.

Esta clara a identificacdo do caulim (Figura 31), que € constituido em sua grande parte
da fase caulinita (BRINDLEY & ROBINSON, 1946).
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Figura 32. Refinamento do Quartzo.

O ajuste dos picos microestruturais da carta cristalografica com difratograma
experimental (Figura 32), indica que a fase predominante, quase 100 %, é do quartzo (banco
de dados do MAUD, 2011).
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Figura 33. Refinamento do Feldspato.

Foi constatado, nos difratogramas da Figura 33, uma grande presenca da fase feldspato
potassico (BROWN, 1962).
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6.2 Caracterizacgao dos Corpos Ceramicos Sinterizados

6.2.1 Grafico do processo de sinterizacao
A temperatura e os tempos de sinterizacdo estdo apresentados na Figura 34, com

evolugdo da temperatura até 1100 °C e taxa de aquecimento 10 °C/min. Foi estabelecido este
valor de temperatura méxima de sinterizacdo por limitacdo técnica, quando se deve operar 0
forno com aproximadamente 80 % da sua temperatura maxima. Esse percentual é atribuido

por seguranca quanto a vida util e precisdo do equipamento.
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Figura 34. Temperatura de sinterizagdo em funcéo do tempo.

6.2.2 Perda de Massa
O aumento de perda de massa seguiu 0 aumento do tempo de sinterizacdo e das

proporcOes de substituicdo do feldspato pelo carago. Além disso, a partir do tempo T2 néo

houve perda significativa de massa como se pode ver no grafico na Figura 35. Todos 0s
valores, média e desvio padréo estdo apresentados no Anexo Ill. A massa padréo, por ser

formada somente com produtos j& passados por processos de obtencdo industrial (diminuigdo

de impurezas), foi a que menos perdeu massa.
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Figura 35. Percentual de perda de massa em funcéo do tempo de sinterizagéo.

6.2.3 Retracdo Linear
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A grandeza escolhida para averiguacdo do percentual de retracdo foi o diametro, pois

nos fornece dados mais seguros, uma vez que todos os CP’s foram confeccionados na mesma

matriz. Todos os valores de retracdo estdo presentes no anexo V.
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Figura 36. Retracdo linear no didmetro em funcdo do tempo de Sinterizagéo.
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Os valores de retracdo de todas as formulagdes tiveram um aumento seguindo ordem
crescente com aumento do tempo de sinterizagdo. A formulacdo MD, que obteve maior
percentual de perda de massa (Figura 35), registrou menor valor de retracdo (Figura 36). Essa
baixa retracdo pode estar ligada a formacdo da wollastonita (CaSiO3), que apresenta em sua
constituicdo o calcio que tem baixo coeficiente de dilatacdo como é retratado por Singh
(2003) apud Lengler (2006).

As massas MP, MA, MB e MC apresentaram percentuais de retracdo bem préximos.
Verificou-se que apds T2, ndo hd um aumento significativo dos valores de retracdo como
ocorreu de T1 para T2.

A faixa de retracdo de 1,0 a 5,9 % estd dentro da faixa alcancada pelas matérias-
primas principais constituidas por caulim, quartzo e feldspato que esta entre 0,50 & 8,10 % de
retracdo (BRAGANGCA & BERGMAN, 2004 apud SILVA, 2010).

6.2.4 Absorcdo D’agua

Os demais valores de absor¢cdo podem ser visualizados no anexo V.
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Figura 37. Absorcédo d'agua em funcéo do tempo de sinterizagéo.

No gréfico da Figura 37, a média de absorcéo para os corpos sinterizados por T1 ficou
entre 11 e 12 %. No tempo T2 houve uma grande variacdo descrescente de absorcao para para
os CP’s das massas MP, MA, MB e MC chegado na faixa dos 4,5 % enquanto que MD se

manteve em 6,8 %. Em T3 as quatro primeiras massas mantiveram uma aproximagao em seus
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valores e MD mateve uma diferenca significativa no percentual de absor¢do com relacéo as
demais massas. O menor percentual de absorcéo foi dos CP’s de MC em T3, chegando a 2,34
%. A reducdo dos valores de absorcdo de T1 a T3 estdo ligados a dissolucdo do feldspato que
possitilitou um aumento da vitrificagdo com aumento do tempo de sinterizacdo , 0 que
confirmado por Sousa et al., (2007).

Segundo Melo (2011), o valor alto de absorcdo pode esta ligado a grande quantidade
de quartzo, pois quando menor for o percentual inserido de quartzo, ja que todas as
composicdes ja possuem quartzo residual, menor € a absorcéo.

Com relacdo aos valores minimos (3,8 a 5,0 %) de absorcdo obtidos por SILVA
(2010), na temperatura de sinterizagdo de 1150 °C por 2 h, utilizando massas ceramicas para
obtencdo de porcelana dielétrica, semelhante as usadas neste trabalho, podemos afirmar que o
valores obtidos em 1100 °C em T2 estdo bem proximos. E em T3, obtivemos um melhor
resultado de absor¢do para MC, chegando a 2,34 %. Valores como este € caracteristico de
porcela dielétrica para uso em baixa tensdo (LENGLER, 2006).

Embora esperado, conforme sobre a possibilidade de uma relacédo direta entre a perda
de massa e a porosidade, ap0s apresentacao da Figura 35, isso ndo foi observado na Figura 37,
haja vista a distribuicdo das curvas (sequéncia) em relacdo aos eixos das ordenadas das
figuras mencionadas. Uma justificativa plausivel é o fato de que a porosidade medida pela
absorgdo d’agua corresponde a aberta, ou seja, exposta ¢ observavel na superficie externa dos
corpos ceramicos. No entanto, existe a porosidade fechada, que corresponde a vazios internos
provenientes da auséncia de massa. Além disso, a distribuicdo das porosidades aberta e
fechada depende, no presente trabalho, do intervalo do tempo de sinterizacdo, do teor das
espécies responsaveis pela formacao dos poros (carbonatos e matéria organica, distribuicdo no
volume do corpo ceramico, agua estrutural etc.). Com relacdo a distribuicdo no volume do
corpo ceramico, existe uma dependéncia dessa caracteristica com o processamento, mistura e
homogeneizacdo da massa formulada. Sendo assim, essas varidveis, decerto, associadas ou

ndo, contribuiram fortemente para a inexisténcia da relacéo esperada.

6.2.5 Comparacao entre Absor¢ao D’agua e Retragdo Linear

E muito clara a relagio dos valores percentuais de retracio e absorcdo (Figura
38), que nos indicou um aumento da retracdo gerando uma diminuicdo dos valores de
absorcéo, resultado da diminuig&o da porosidade aparente aberta para todas as composic¢oes

em funcdo do aumento do tempo de sinterizagao.
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Figura 38. Absorcéo versus Tempo de Sinterizacéo versus Retracao.

6.2.6 Modulo de Elasticidade ou de Young (E)

(%) Retragéo linear

Os valores do modulo de elasticidade de cada composicao estdao no anexo VI.
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Figura 39. Mddulo de elasticidade (E) em funcéo do tempo de sinterizagéo.
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Os valores dos modulos de Young ndo mantiveram uma linearidade em fungéo de T1,

T2 e T3. As formulagGes MA, MB e MD tiveram um consideravel aumento do modulo de T1

a T3 (Figura 39).
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Ja com MP e MC o mddulo decresceu apds T2. Essa diminui¢do nos valores de tensdo
de ruptura pode esta associado a presenca expressiva do fundente (feldspato potéssico), que
gerou uma consideravel formacdo de fase vitrea (SOUSA et al, 2007).

A diminuicdo da resisténcia mecanica em algumas formulacdes pode ter sido
ocasionada pelo fato do resfriamento ter sido lento, possibilitando uma expanséo volumétrica
do quartzo B-o0, onde a fracdo de quartzo ndo dissolvida diminuiu resisténcia mecanica das
massas conforme Chinelatto e Souza (2004).

Assim como retrata Kreimer e Chistyakova (1989), a resisténcia mecanica aumenta
com o aumento das fases cristalinas e com a diminuicdo da fase vitrea, sendo que o maior
aumento ocorre quando a quantidade de mulita é aumentada e a de quartzo residual e fase
vitrea sdo diminuidas, fato que pode ter ocorrido na formulagdo MD-T3, o CP D13, com
grande quantidade de mulita, ndo apresentou boa formacdo de fase vitrea e teve o maior
maodulo de elasticidade. Isso pode estar ligado a outras fases formadas, como a wollastonita,
que diminui a retracdo, por possuir baixo coeficiente de dilatagdo, mais aumenta a resisténcia
mecanica conforme Singh (2003) apud Lengler (2006).

De forma geral, é possivel observar na Figura 39 que o modulo de elasticidade teve
sua magnitude elevada com o tempo até 2 h, e que se estabilizou para tempo superior. No
entanto, individualmente por formulages e, analisando a incorporagdo do carago, observa-se
certa incoeréncia sobre a disposicdo espacial das curvas na area do grafico, mas que é
corrigida ao se analisar os desvios padrdo dos resultados, desvios esses razoavelmente grandes
em torno das médias. Essas variagcBes no resultado devem ser justificadas pelo controle do
aquecimento do forno ter sido manual, principalmente sobre a taxa de aquecimento. Entdo, a
imprecisdo sobre os resultados também pode ser atribuida a etapa do processamento, no que
se permite a penas inferir sobre a presenca do carago nas composi¢Ges que, a mesma permitiu
um comportamento proximo do geral esperado, ndo permitindo um analise entre composicoes
com o0 aumento do teor de carago. Esse comportamento geral é de que com o tempo as

reacOes fisico-quimicas permitiriam a formacéo de fases de maior resisténcia mecanica.

6.2.7 Resistividade Elétrica

A formulagdo MC (Figura 40) foi a Unica que teve grande seu valor de resistividade
aumentado em funcdo do tempo T3. Os menores valores de resistividade mensurados neste
trabalho estdo acima dos obtidos por Silva (2010) em 1150°C por 2 h para obtencdo de

porcelana dielétrica. Os valores de p estdo presentes no anexo VII.
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Figura 40. Resistividade em fungdo do Tempo de Sinterizag&o.

A formulacdo MC (Figura 40) foi a Unica que teve grande seu valor de resistividade
aumentado em fungdo do tempo T3. Os menores valores de resistividade mensurados neste
trabalho estdo acima dos obtidos por Silva (2010) em 1150°C por 2 h para obtencdo de

porcelana dielétrica.

6.2.8 Constante Dielétrica (K) nas frequéncias de 100 Hz, 1 kHz e 10 kHz.

Todos os valores de K para as trés frequéncias podem ser vistos no Anexo VIII.
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Figura 41. Constante Dielétrica em 100 Hz em func¢é@o do Tempo de Sinterizacao.
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Figura 42. Constante Dielétrica em 1 kHz em funcao do Tempo de Sinterizacao.
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Figura 43. Constante Dielétrica em 10 kHz em fungéo do Tempo de Sinterizacao.

As constantes dielétricas para 100 Hz, 1 kHz e 10 kHz em funcdo do tempo de

sinterizacao estdo representadas respectivamente pelas Figuras 41, 42 e 43.
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Percebeu-se que os melhores resultados de K foram encontrados na frequéncia de 10
kHz (Figura 43). Esses valores estdo dentro da faixa de bons dielétricos (BUCHANA, 1986).
O aumento do tempo de sinterizacéo teve influéncia quase linear com aumento da constante K
em MB, MC e MD. MP ndo apresentou mudanca apos T2, e MA continuou a crescer em T3.

Importante observar que para a frequéncia de 1 kHz (Figura 42), embora os valores de
K ja possam ser considerados altos, estdo na faixa de bons dielétricos (BUCHANA, 1986).

Os melhores valor de K para um 6timo isolador elétrico estdo na faixa de 4 a 5,5 e
para porcelanas de alta frequéncia esses valores podem variar de 6 a 6,5. O menor valor de K
que obtivemos foi registrado na formulacdo MD em T1 (K = 8,6), considerado préximo de
bons valores de isolamento. Temos levar em conta que a temperatura de sinterizagdo néo
passou dos 1100°C.

Os valores de perda dielétrica para frequéncia de 100 Hz tiveram seus menores
resultados na formulagdo MP-T3 e em ordem crescente pelas formulagdes MD-T3, MC-T3,
MB-T3 e MA-T3. Os valores decresceram com aumento do tempo de sinterizacao.

Em 1 kHz, os menores valores de perdas dielétricas foram observados na formulacédo
MD- T2 e em ordem crescente pelas formulagdes MC-T2, MP-T3, MA-T3 e MB-T3.

Na faixa de 10 kHz, os menores valores de perdas dielétricas foram observados na
formulacdo MD- T2 e em ordem crescente pelas formulagcdes MC-T2, MP-T3, MA-T3 e MB-
T3. Foi em 10 kHz que obtivemos o menor fator de perda dielétrica (0,11) (Tabela 6).

Tabela 6. Perda dielétrica.

: Frequéncia — 100Hz | | Frequéncia — 1KHz | | Frequéncia — 10KHz :
B o o o e e m e e e e e e e e M e M e e e e e e e e e e M M e e e e e B e e e e e e e e e e e e e e e
Massa Cerdmica  Tangente de Perda dielétric Massa Cerdmica  Tangente de Perda dielétrica Massa Cerdamica Perda dielétrica

MP 100 Hz MP 1kHz MP 10kHz

T1 1,14 Tl 1.14 T1 0,52

T2 0,89 l 1% 0,72 1% 0.40

T3 0,51 T3 0,55 T3 030

MA MA MA

Tl 271 T1 120 T1 0.59

T2 1,08 T2 0.76 T2 037

T3 129 T3 0,72 T3 0.36

MB MB MB

T1 2.09 T1 124 T1 0.54

T2 1.43 T2 0.60 T2 0.24

T3 136 T3 0.60 T3 028

MC MC MC

T1 1.54 T1 0,90 T1 033

1% 0.73 l T2 0,35 T2 0,13

T3 0,69 T3 038 T3 0.19

MD MD MD

T1 1.35 T1 0,75 T1 023

T2 091 l C 029 ] ( T2 0,11 |

T3 0.63 T3 0.30 T3 0.13

De acordo com Chaudhuri e Sarkar (2000) a constante dielétrica apresenta um

comportamento parabdlico em funcdo da quantidade de cada uma das fases da porcelana
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(mulita, quartzo, fase vitrea e cristobalita). O valor da constante dielétrica aumenta até um
valor maximo depois cai com o aumento da quantidade de mulita e quartzo. Esse mesmo
comportamento da constante dielétrica foi observado para as frequéncia de 100 Hz, 1 kHz e
10 kHz, onde K aumenta de T1 & T2 e depois decai em T3.

6.2.9 DRX

Fica claro nas Figuras 44, 45, 46, 47 e 48 que mesmo mantendo a temperatura
constante, houve formacdo, aumento da fase e intensidade dos picos de mulita e com o
aumento do tempo de sinterizacdo. Esse aumento s6 tem representacdo significativa até 2 h,
apos esse periodo ndo ha mudanca consideravel com relacdo as fases e a intensidade das

mesmas. A fase vitrea também evolui com o tempo.
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Figura 44. DRX dos CP's da massa MP. Onde Q - quartzo, F - feldspato potassico e M -
mulita.

A identificacdo em dos picos em MP serve como pardmetro para avaliagdo das fases

de mulita, quartzo e do feldspato potassico em todas as demais formulaces.
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Figura 45. DRX dos CP's da massa MA.
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Figura 46. DRX dos CP's da massa MB.
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Figura 47. DRX dos CP's da massa MC.
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Figura 48. DRX dos CP's da massa MD.
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Nota-se ainda uma diminuicdo na intensidade dos picos do quartzo, também
representativos até 2 h de sinterizacdo (NUNES FREIRE, 2007).

A fase do feldspato potassio, microclineo, deixa de existir apds 2 h de sinterizacao, em
compensacdo um grande aumento da fase mulita proveniente do argilomineral caulinita
(NUNES FREIRE, 2007).

Os difratogramas das massas MA, MB, MC e MD diferem de MP, com relagdo ao
surgimento da fase anidrita devido introducdo do carago nas massas MA, MB, MC e MD.

Né&o é possivel informar se a formagdo de CaO, como se desejava neste trabalho, foi

obtida pela a reagdo: CaSOss — CaOg) + SOsg, como se desejava, proveniente da

sinterizacdo do carago (CaS0,.2H,0) inserido na massa ceramica padréo.

Nota-se a ocorréncia de fase significativa de anidrita (CaSO,4) em 206 igual a 24,40°,
31,37°, 38,65°, 43,400, dentre outros, para formulacdo MA, MB, MC e MD (banco de dados
do MAUD, 2011). Para que ocorresse a reacdo de obtencdo de CaO dentro da estrutura
cerdmica era necessario atingirmos 1250°C, o que ndo foi possivel devido as limitacGes
técnicas do forno. Outro composto formado foi a Wollastonita (CaSiO3) que pode ser da
reacdo do CaO residual contido nas matérias-primas com SiO,. Essa fase, assim como a do
sulfato de célcio, ndo tem muita representatividade com relacdo as demais (mulita, fase vitrea
e quartzo), mas, ja tem condicOes de causar mudancas na propriedade mecénica da ceramica,
pois se trata de uma fase com baixo coeficiente de dilatacdo e baixa retracéo linear.

As fases de wollastonita, sulfato de célcio, leucita e outras mais ndo foram

identificadas nos difratogramas por se apresentarem com baixa intensidade.
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6.2.10 MEV e EDS

Foram feitas aproximacdes de aproximadamente 500 e 1500x na superficie de fratura
de cada corpo de prova. O aumento de 500x teve objetivo de fornecer uma visdo panoramica
da superficie. Ja com o de 1500x foi possivel observar as trincas e 0s poros. Através do EDS

pode-se determinar, ainda que pontual, a composicao atdbmica das fases visualizadas.

Figura 49. CP P2 da formulacdo MP-T1 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 7. EDS do CP P2.

EDS da regido de fratura

Elemento Concentracdo (%) Peso  Fases

Aparente
O 55.96 56.48 SiO2
Na 0.67 0.77 Albite
Al 9.20 12.11 Al203
Si 19.66 28.32 Si02
K 152 2.12 KBr
Fe 0.11 0.19 Fe
Total: 100.00

P2 (Figura 49), com tempo T1, na ampliacdo de 1500x, percebemos a existéncia de
fase vitrea, que apresenta formato semelhante ao de um gréo, rodeada de aglomerados de
particulas que possivelmente ndo dissolveram juntamente a parte liquida.
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Figura 50. CP P10 da formulagdo MP-T2 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 8. EDS do CP P10.

EDS da regido de fratura

Elemento Concentracdo (%) Peso Fases

Aparente
@) 31.37 57.54 Si02
Na 0.45 0.97 Albite
Al 4.26 11.59 Al203
Si 9.26 27.37 SiO2
K 0.84 2.53 KBr
Total: 100.00

P10 (Figura 50), na faixa de ampliacdo de 500x, apresenta uma superficie de fratura
com textura mais lisa e regular em relagdo a P2 (Figura 49).

Com ampliacdo de 1500x verifica-se uma boa formagéo de fase vitrea, com grande
presenca de micro-poros com tamanhos diferenciados e micro-trincas com tamanho que pode
chegar a 10 um em P10. Embora P2 (Figura 49) tenha mesma composi¢éo de P10 (Figura 50),
um maior tempo de sinterizacdo possibilitou a P10 maior formacdo de maior quantidade de

fase vitrea.
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Figura 51. CP P13 da formulagdo MP-T3 com aumento de 500x e 1500x.

Com relagdo aos CP’s P10 (Figura 50), P13 (Figura 51) apresenta também boa
quantidade de fase vitrea e uma consideravel reducao na quantidade de micro-poros e trincas.

N&o foi possivel a realizacdo do EDS no CP P13 da formulagdo MP-T3, pois a regido
de varredura estava apresentando modificagdes superficiais desconhecidas e constantes que

poderiam danificar aparelho, entdo a execucdo da medida foi cancelada.
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Figura 52. CP A5 da formulagdo MA-T1 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 9. EDS do CP AS5.

EDS da regido de fratura
Elemento Concentracdo (%) Peso

Fases
Aparente
O 32.41 52.77 Sio2
Na 0.46 0.80 Albite
Al 6.41 13.86 Al203
Si 12.32 29.52 SiO2
K 1.17 2.80 KBr
Fe 0.08 0.25 Fe

Total: 100.00

Nota-se um aglomerado de composicdes, resultado de baixa quantidade de formacéo

de fase vitrea em A5 (Figura 52) no aumento de 500 x e 1500 x, assim como visto em P2
(Figura 49), para tempo de sinterizacdo T1.
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Figura 53. CP A10 da formulagdo MA-T2 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 10. EDS do CP A10.

EDS da regido de fratura

Elemento Concentracdo (%) Peso Fases

Aparente
O 9.55 54.67 Si02
Na 0.14 0.92 Albite
Al 1.46 13.12 Al203
Si 2.89 28.36 Si02
K 0.28 2.93 KBr
Total: 100.00

A10 (Figura 53) se mostra grande evolucdo da fase vitrea com relacdo a A5 (Figura

52), assim como ocorreu de P10 (Figura 50) em relacdo a P2 (Figura 49). Mas ainda é

possivel enxergar mais homogeneidade na superficie em A10.
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Figura 54. CP A12 da formulagdo MA-T3 com aumento de 500x e 1500x.

Novamente esta claro uma melhor formacdo de fase vitrea em Al12 (Figura 54)
sinterizado no tempo T3 com relagdo a A10 (Figura 53) sinterizado no tempo T2.
Mais uma vez ndo foi possivel execucdo da medida de EDS pelo mesmo motivo

ocorrido com o CP P13.
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Figura 55. CP B4 da formulagdo MB-T1 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 11. EDS do CP BA4.

EDS da regido de fratura

Elemento Concentracdo (%) Peso Fases
Aparente
O 11.49 53.49 SiO2
Na 0.17 0.89 Albite
Al 1.88 13.42 Al203
Si 3.66 28.58 SiO2
K 0.36 3.00 KBr
Ca 0.07 0.61 Wollastonite
Total: 100.00

B4 (Figura 55) no tempo de sinterizagdo T1 formou uma quantidade consideravel de
fase vitrea, diferentemente de P2 (Figura 49) e A5 (Figura 52) que apresentaram uma

formacdo minima e um grande aglomerado de gréos.
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Figura 56. CP B8 da formulagdo MB-T2 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 12. EDS do CP BS.

EDS da regido de fratura
Elemento Concentracdo (%) Peso  Fases

Aparente
O 36.10 55.96 SiO2
Na 0.58 1.02 Albite
Al 6.13 13.24 Al203
Si 11.17 26.49 SiO2
K 1.28 3.02 KBr
Fe 0.09 0.27 Fe
Total: 100.00

B8 (Figura 56) no tempo T2 apresenta uma quantidade maior de fase vitrea e mais
homogénea em comparacéo a B4 (Figura 55).
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Figura 57. CP B14 da formula¢do MB-T3 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 13. EDS do CP B14.

EDS da regido de fratura

Elemento Concentracdo (%) Peso Fases

Aparente
O 13.55 58.31 Sio2
Na 0.22 1.16 Albite
Al 1.71 12.11 Al203
Si 3.27 25.17 SiO2
K 0.35 2.79 KBr
Fe 0.04 0.46 Fe
Total: 100.00

B14 (Figura 57) com T3 teve a porosidade e as trincas reduzidas pela boa formacéo

vitrea em comparacdo a B8 (Figura 56).
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Figura 58. CP C3 da formulagdo MC-T1 com aumento de 500x e 1600x.

Tabela 14. EDS do CP C3.

EDS da regido de fratura

Elementoo Concentracdo (%) Peso Fases
Aparente
@) 49.87 54.98 SiO2
Na 0.69 0.83 Albite
Al 9.33 12.86 Al203
Si 18.38 27.90 SiO2
K 1.82 2.66 KBr
Ca 0.34 0.51 Wollastonite
Fe 0.15 0.27 Fe
Total: 100.00

C3 (Figura 58) assim como P2 (49) e A5 (Figura 52) apresenta pouca fase vitrea e uma

formacgéo de aglomerados.
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Figura 59. CP C6 da formulagdo MC-T2 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 15. EDS do CP C6.

EDS da regido de fratura

Elementoo Concentragdo (%) Peso Fases
Aparente
0] 12.12 56.03 Si02
Na 0.18 0.98 Albite
Al 141 10.23 Al203
Si 3.75 29.42 Si02
K 0.36 2.98 KBr
Ca 0.04 0.37 Wollastonite
Total: 100.00

C6 (Figura 59) teve uma boa evolucdo de fase vitrea com tempo T2 em relacdo a C3

(Figura 58).
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Figura 60. CP C11 da formulagcdo MC-T3 com aumento de 500x e 1600x.

Tabela 16. EDS do CP C11.

EDS da regido de fratura

Elemento Concentragdo (%) Peso Fases
Aparente
O 11.11 52.40 Si02
Na 0.18 0.93 Albite
Al 1.99 14.17 Al203
Si 3.63 28.39 Si02
K 0.44 3.65 KBr
Ca 0.05 0.45 Wollastonite
Total: 100.00

C11 (Figura 60) teve um comportamento idéntico ao que vem acontecendo a com as
formulacGes MP, MA e MB em T3, com reducdo de porosidade aberta e trincas.
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Figura 61. CP D3 da formulagdo MD-T1 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 17. EDS do CP D3.

EDS da regido de fratura

Elemento Concentragdo (%) Peso Fases
Aparente
O 25.68 52.41 SiOo2
Na 0.34 0.72 Albite
Al 4.30 11.54 Al203
Si 10.00 29.22 Si02
S 0.24 0.77 FeS2
K 0.82 2.45 KBr
Ca 0.82 2.53 Wollastonite
Fe 0.09 0.36 Fe
Total: 100.00

D3 (Figura 61) teve um bom inicio de fase vitrea ja em T1, semelhante B4 (Figura 55).

94



O . . ’ F X
SEMHV: 80KV | WD:1633mm MIRA3 TESCAN SEM HV: 8.0 kV ‘7 WD: 16.25 mm I I MIRA3 TESCAN

View field: 257 umJ Det: SE 50 pm View field: 81.3 pm Det: SE 20 pm

 SEM MAG: 538 x (Iiat’(a(m]dilysomzrzl‘lri Performance in nanospace SEliﬁAG{i:7h kx jﬁaﬁ(’ﬁ}tﬁy}:ﬁﬁ]iﬂii‘ Performance in nanospace

Figura 62. CP D6 da formulagdo MD-T2 com aumento de 500x e 1700x.

Tabela 18. EDS do CP D6.

EDS da regido de fratura

Elemento Concentracdo (%) Peso Fases
Aparente
O 18.38 53.11 SiO2
Na 0.33 1.03 Albite
Al 3.44 14.16 Al203
Si 5.79 26.25 Sio2
K 0.73 3.38 KBr
Ca 0.35 1.68 Wollastonite
Fe 0.07 0.40 Fe
Total: 100.00

Novamente esta claro que em T2, D6 (Figura 62), obteve mais fase vitrea que D3
(Figura 61).

95



Ay

2 ¢ €T 3T e e X
SEM HV: 8.0 kV | WD:15.85 mm MIRA3 TESCAN
View field: 89.9 um
SEM MAG: 561 x Date(m/dly): 05/22/13

Det: SE

Performance in nanospace SEM MAG: 1.54 kx Date(m/dly): 05/22/113

20 pm

Performance in nanospace

Figura 63. CP D13 da formulagdo MD-T3 com aumento de 500x e 1500x.

Tabela 19. EDS do CP D13.

EDS da regido de fratura
Elemento Concentragdo (%) Peso Fases
Aparente
O 32.02 55.06 Si02
Na 0.50 0.94 Albite
Al 5.28 12.13 Al203
Si 10.82 27.09 Si02
K 1.22 3.03 KBr
Ca 0.49 1.26 Wollastonite
Fe 0.16 0.48 Fe
Total: 100.00

Diferentemente do que aconteceu com as formula¢ées MP, MA, MB e MC com seus
CP’s em T3, D13 (Figura 63) em T3 ndo teve uma boa constituicdo de fase vitrea.
Apresentou-se bem mais poroso com relagdo a D6 (Figura 62).
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7. CONCLUSOES E SUGESTOES

Embora tenha se buscado a reprodutibilidade em todo o procedimento experimental,
hd a necessidade de uma nova investigacdo mais rigorosa, principalmente relacionada a
elevacdo da temperatura para garantir a insercdo da matéria-prima secundéaria (0 carago) na
rota de fabricagdo de ceramica dielétrica.

No tocante a moagem, com tempo de 3 h obtive-se 0 melhor resultado do carago com
granulometria desejada (#200 mesh), esse fato foi observado durante as varias moagens
realizadas.

Com relacdo as medidas de densidade real, fica a dica de ndo realizar nenhum
procedimento de selecdo de particula antes da medida. Realizar moagem e fazer medida.

Né&o foi possivel identificar se 0 tempo de mistura utilizado (2 h) foi ideal, uma vez
que estamos trabalhando com matérias com diferentes densidades.

Os recipientes adaptados ao moinho, com volume inferior a0 mesmo, ajudaram a
melhorar o contato entre as massas € a diminuir a perca de massa se comparada a do
recipiente de moagem. Observacao feita durante as misturas realizadas.

A prensa ndo permitiu uma uniformidade na aplicacdo da carga de compressdo, além
do que todas as amostras prensadas foram removidas da matriz com aplicagcdo de uma carga
consideravel que chegava 0,25 ton. Como estamos analisando relacbes entre as medidas
mecanicas e elétricas, esse fator pode ocasionar algumas deformacdes indesejadas
internamente ou externamente nas pecas confeccionadas prejudicando medidas.

O aumento da perda de massa convergiu juntamente com aumento do carago nas
formulaces, e pode esta ligada as impurezas contidas no residuo.

Houve diminuicdo dos micro-poros e micro-trincas em funcdo do tempo de
sinterizacdo. Embora o ensaio tenha sido em funcdo do tempo e ndo da temperatura, houve
uma reducdo significativa com relagdo ao tamanho e quantidade dos micro-poros e micro-
trincas nas amostras. Essa diminuicdo pode estar relacionada com aumento da fase vitrea,
provavelmente da dissolucdo do feldspato potassico.

O ndo aparecimento do célcio e enxofre no EDS de alguns CP’s pode esta ligado a
pontualidade da medida. Para resultados de EDS mais claros e uniformes, serd necessario
coletar informacdes de diversos pontos da amostra e comparar valores.

O que mais se desejava com a inser¢do do carago era aproveitar producdo de “Ca” no
processo de sinterizagdo. A presenca de “Ca” livre e eliminagdo do enxofre no decorrer da

sinterizacdo era um dos acontecimentos desejados. Mais isso ndo foi possivel, pois a
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temperatura utilizada foi inferior & necesséria para romper totalmente a ligagdo das moléculas
do sulfato, com foi visto na difracdo, o sulfato ficou na composic¢éo do material sinterizado.

Em relacdo a massa padrdo, o0 médulo de Young em MA, MC, MB e MD evoluiu de
T1a T2. Mas a Unica massa que continuou evoluindo significativamente até T3 foi MD.

A grande formagdo das fases de mulita e quartzo nos difratogramas refletem as
caracteristicas de obtencdo de um porcela dielétrica. Podemos dizer que as propriedades
elétricas e mecanicas foram melhoradas com o tempo de sinterizacdo e formacdo de fases
secundarias. Pelos valores do modulo de elasticidade e constante dielétrica, é possivel
enxergar de uma forma geral que a adig@o do residuo apresentou melhorias significativas com
relacdo a massa padrao, como esta nos graficos de “E” ¢ “K”.

Os valores de K estdo dentro da faixa de bons isoladores (baixa e alta tensdo em redes
elétricas, velas de ignicao, receptaculos de lampadas incandescentes e fluorescentes).

Fica como sugestdo a diminui¢do a quantidade de quartzo na mistura, uma vez o que
mesmo Se encontra presente em quase todas as composigdes.

Apesar da limitacdo técnica, foi decidido estudar as composi¢Ges na temperatura de
1100 °C, onde teriamos um gasto menor de energia. Uma sugestdo € averiguar os dados em
patamares de temperaturas maiores, ja que houve uma pequena melhoria nas propriedades
elétricas e mecénicas. Logo, o presente trabalho contribuiu como um estudo prévio para o
desenvolvimento de ceramicas dielétricas com a incorporacdo do carago, um residuo, ao qual

se pode agregar valor tornando-o uma matéria-prima secundaria.

98



REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

ABC (2011). Informacbes Técnicas — Processo de Fabricacdo. Disponivel em: <
http://www.abceram.org.br/site/?area=4&submenu=50 >. Acesso em: 20 de margo de 2013.

ACCHAR, W. Materiais Ceramicos: Caracterizacéo e Aplicac6es. Natal: EDUFRN, 2006.
146p.

ACCHAR, W. Materiais ceramicos: 0 que sdo e para que servem? Natal: EDUFRN, 2008.
90 p.

ACCHAR, W. Estrutura e propriedades de materiais ceramicos. Natal: EDUFRN, 2010.
146p.

ASSOCIACAO BRASILEIRAS DE NORMAS TECNICAS (ABNT). NBR 7222
Argamassa e concreto: determinacdo de resisténcia a tragdo por compressao diametral de
corpos-de-prova cilindricos. Rio de Janeiro, 1994.

ASSOCIACAO BRASILEIRAS DE NORMAS TECNICAS (ABNT). NBR 6502: Rochas e
solos: esta norma define os termos relativos aos materiais da crosta terrestre, rochas e solos,
para fins de engenharia geotécnica de fundacdes e obras de terra. Rio de Janeiro, 1993.

ATKINS, P.; JONES, L. Principles of Chemistry: challenging the modern life and the
environment. Traduzido por Caracelli, I. Porto Alegre: Bookman, 2001. 912p.

BALTAR, C. A. M.; BASTOS, F. F.; LUZ, A. B. Gipsita. In: LUZ, A. B.; LINS, F. A. F.
Rochas & Minerais Industriais: usos e especificacdes. Rio de Janeiro: CETEM/MCT, 2005.
867p. p.449-470.

BAUCIA JR, J. A. KOSHIMIZU, L.; GIBERTONI, C.; MORELLI, M. R. Estudo de
fundentes alternativos para uso em formulagbes de porcelanato. Ceramica, v.56, n.339,
p.262-272. 2010.

BRINDLEY, G.W. ROBINSON, K. The structure of kaolinite. Mineralogical Magazine and
Journal of the Mineralogical Society. V.27, p.242-253. 1946.

BROWN, B. E.The crystal structure of maximum microcline. Norsk Geologisk Tidsskrift.
V.42, p.25-36. 1962.

BUCHANAN, R. C. Ceramic Materials for Electronics. Processing; Properties, and
Applications. Marcel Dekker, New York (1986).

CALLISTER Jr., W.D. Materials Science and Engineering. 7. ed. New York: John Wiley &
Sons, Inc, 2007.

CALVO, J. P. Yeso. Curso Internacional de Técnico Especialista em Rocas y Minerales
Industriales. lHustre Colégio Oficial de Gedlogos — Madrid, 2003. 16p.

CASAGRANDE, M. C.; SARTOR, M. N.; GOMES, V.; DELLA, V. P.; HOTZA, D,
OLIVEIRA, A. P. N. Reaproveitamento de Residuos Solidos Industriais: Processamento e

99


http://www.abceram.org.br/site/?area=4&submenu=50

Aplicagdes no Setor Ceramico. Ceramica Industrial, v. 13, p. 34-42. 2008.CHAUDHURI, S.
P.; SARKAR, P. Ceram. Int, v. 26, p. 865-875. 2000.

CHIAVERINE, V. Tecnologia Mecénica. 2. ed. Sdo Paulo: McGraw-Hill, v.1, 1986. 266p.

CHINELATTO, A. L.; SOUZA, D. P. F. Porcelanas elétricas aluminosas: Parte | - revisao da
literatura. Ceramica, v.50, p. 62-68. 2004.

CULLITY, B. Element of X-Ray Diffraction. 2. ed. Notre Dame: Addison-Wesley
Publishing Company, 1977. 555p.

DEDAVID, B. A.; GOMES, C. I. MACHADO, G. Microscopia Eletronica de Varredura:
aplicacdes e preparacdo de amostras. Porto Alegre: EDIPUCRS, 2007. 60p.

DNPM. Sumario Mineral, Brasilia, v. 32, 136p. , 2012.
GOMES, U. U. Tecnologia dos Pés: fundamentos aplicacdes. Natal: UFRN, 1993. 160p.

GOMES, M. F. Otimizacdo no tempo e temperatura no processamento da gipsita
oriunda dos cristalizadores da producéo de sal para obter gesso de uso na construgao
civil. 2012. 115f. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia Quimica) — Universidade Federal do
Rio Grande do Norte, Natal, 2012.

GUHA, J. P. Reaction chemistry and subsolidus phase equilibria in lead-based relaxor
systems: part Il. Journal of Materials Science. v. 36, p. 5219, 2001.

GUBIANI, P. I.; REINERT, D. J.; REICHERT, J. M. Método alternativo para a determinacao
da densidade de particulas do solo — exatiddo, precisdo e tempo de processamento. Ciéncia
Rural, v.36, n.2, p.664-668. 2006.

GUZZO, P. L. Quartzo. In: LUZ, A. B.; LINS, F. A. F. Rochas & Minerais Industriais:
usos e especificagdes. 2 ed. Rio de Janeiro: CETEM/MCT, 2008. 990p. p. 681-721.

HENRY, P. F. et al. Neutron powder diffraction in materials with incoherent scattering: an
illustration of Rietveld refinement quality from non deuterated gypsum. Journal of Applied
Crystallography. v.42, n.6, p.1176-1188. 2009.

HIBBELER, R. C. Resisténcia dos Materiais. Traduzido por Marques, A. S. 7.ed. Sao Paulo:
Pearson Prentice Hall, 2010. 637p.

HIGGINS, R. A. Propriedades e Estruturas dos Materiais Em Engenharia. Sdo Paulo:
Difel, 1982. 471 p.

IMA (2011). Disponivel em:< www.ima-eu.org>. Acesso em: 21 de abril de 2013.

JORGENSEN, D.B. Gypsum and anhydrite. In: Industrial Mineral Rocks. Carr, D.D. (Editor).
Colorado: Society for Mining, Metallurgy and Exploration, 1994.

KITTEL, C. Introdugéo a Fisica do Estado Solido. Traduzido por Biasi, R. S. 8.ed.. Rio de
Janeiro: LTC Editora, 2006. 578p.

100


http://www.ima-eu.org/

KOLDAYEVA, Y. Processamento e caracterizacdo de ceramica Ba,TigO2 sem e com
dopagens de ZrO; para aplicacdo como ressoadores dielétricos de micro-ondas. 2005.
115f. Dissertacdo (Pos-Graduacdo em Engenharia e Tecnologia Espaciais). INEP, Séo José
dos Campos-SP, 2005.

KREIMER, D. B.; CHISTYAKOVA, T. L. Glass Ceram, V.46, p. 11-12/489-491. 19809.

LENGLER, H. C. M. Controle de porosidade em fases vitreas pela acdo de fundentes em
ceramicas gresificadas. 2006. 177f. Tese (Programa de Pds-Graduacdo em Engenharia de
Minas, Metallrgica e de Materiais) — Universidade Federal do rio Grande do Sul. Porto
Alegre-RS, 2006.

LEMOS, R. C.; SANTOS, R. D. Manual de descricdo e coleta de solo no campo.
Sociedade Brasileira de Ciéncia do Solo — Centro Nacional de Pesquisa de Solos. 3?2 Ed., p.
83, Campinas-SP, 1996.

LIMA, R. M. F.,; LUZ, J. A. M. Analise granulométrica por técnicas que se baseiam na
sedimentacgdo gravitacional: Lei de Stokes. Revista Escola de Minas, v. 54, n.2, p.155-1509.
2001. Disponivel em: < http://dx.doi.org/10.1590/S0370-44672001000200014 >. Acesso em:
20 de abril de 2013.

LUTTEROTTI, L. The program MAUD. 1997-2011.

LUZ, A. B.; CAMPOS, A. R.; CARVALHO, E. A.; BERTOLINO, L. C. Caulim. In: LUZ, A.
B.; LINS, F. A. F. Rochas & Minerais Industriais: usos e especificacdes. Rio de Janeiro:
CETEM/MCT, 2005. 867p. p.231-262.

LUZ, A. B.; LINS, F. A. F. Areia Industrial. In: LUZ, A. B.; LINS, F. A. F. Rochas &
Minerais Industriais: usos e especificacdes. Rio de Janeiro: CETEM/MCT, 2005. 867p.
p.107-126.

MACHADO, K. D. Teoria do Eletromagnetismo. Ponta Grossa: UEPG, v. 2, 2002. 900p.

MELCHIADES, F. G.; QUINTEIRO, E.; BOSCHI, A. O. A Curva de Gresificacdo: parte I.
Ceramica Industrial, v.1, p. 30-31. 1996.

MELO, M. C. S.; SILVA, R. H. L. Avaliacdo da absorcdo de agua de porcelanas triaxiais
com substituicdo parcial de feldspato por quartzo. Il SEMANA NACIONAL DE
CIENCIA E TECNOLOGIA DO IFPE — CAMPUS CARUARU 17 a 21 de outubro de 2011.
Caruaru — Pernambuco — Brasil.

MIGLIORINI, A. V.; GUIMAROES, A. T. C.; 0ZORIO, B. P. M. Verificacdo das
resisténcias do concreto exposto ao ambiente maritimo com insercao de fibras de aco em teor
préximo ao volume critico. Vetor, v.21, n. 1, p. 130-148, 2012.

NAGATANI, T.; SAITO, S.; SATO, M.; YAMADA, M. Development of an ultra high

resolution scanning electron microscope by means of a field emission source and in-
lens system. Scanning Microsc., v.11, p.901-909. 1987.

101


http://dx.doi.org/10.1590/S0370-44672001000200014

NASCIMENTO, G. B.; PREIRA, M. G.; ANJOS, L. H. C.; SOARES, E. D. R.; SOUZA, M.
R. P. F. Determinagdo da classe textural de amostras de terra através de planilha eletronica.
Rev. Univ. Rural, Sér. Ci. Vida. Seropédica, RJ, EDUR, v. 23, n. 1, jan.-jun., 2003. p. 27-30.

NETO, G. S. Estudo de matérias-primas do Rio Grande do Norte para uso em.
revestimento poroso: influéncia do teor de dolomita e temperatura de calcinagdo das
propriedades fisico-mecanicas. 2007. 115f. (Programa de Pés-Graduacdo em Ciéncia e
Engenharia de Materiais) - Universidade Federal do Estado do Rio Grande do Norte, Natal-
RN, 2007.

NORTON, F. H. Introducéo a Tecnologia Ceramica. Traduzido por Jefferson Vieira de Souza.
Sdo Paulo: Edgard Bliicher, 1973.

NUNES FREIRE, M. Uso de matérias-primas argilosas do estado do rio de janeiro em
massas ceramicas para porcelanato: formulacéo, propriedades fisicas e microestrutura.
2007. 344f. Tese (Doutorado em Engenharia e Ciéncias dos Materiais) - Universidade
Estadual do Norte Fluminense, Campos dos Goytacazes-RJ, 2007.

NUSSENZVEIG, H. M. Eletromagnetismo: Curso de Fisica Basica.1.ed. Sdo Paulo: Edgard
Blucher, v. 3, 1997. 323p.

OLIVEIRA, I. S; JESUS, V. L. B. Introducédo a Fisica do Estado Sdélido. Sdo Paulo:
Livraria da Fisica, 2005. 360p.

ORTIGAO, J. A. R. Introducdo a Mecanica dos Solos dos Estados Criticos. 3 ed. Rio de
Janeiro: Terratek, 2007. 391p.

PAULA, J.L.; DUARTE, M. N. Manual de Métodos de Andlise de Solos. 2. ed. Rio de
Janeiro: EMBRAPA-CNPS, 1997. 212p. (Centro Nacional de Pesquisa de Solos da Embrapa.
Documentos, 1).

PINHEIRO, L. M. Fundamentos do concreto e projeto de edificios. Sdo Carlos: USP-
EESC, 2007. 380p.

REED, J. S. Introduction to the principles of ceramic processing. USA, 1988.
RICE, R. W. J. Mater. Sci. v.31, p.102. 1996.

REITZ, J. R. Fundamentos da Teoria Eletromagnética. Traduzido por Sander, R. B. Rio de
Janeiro: Elsever, 1982. 515p.

REIS, R. N. Sintese de ceramicas ferroelétricas de PMN e PMN-PT livres de fases
pirocloro. 2005. 91 f. Dissertacdo de Mestrado ( Programa de P6s-Graduagdo em Ciéncia dos
Materiais), Universidade Estadual Paulista — UNESP, Ilha Solteira — SP, 2005.

RUSSELL, J. B. Quimica Geral. Traduzido por Sanioto, D. L. Sdo Paulo: McGraw-Hill do
Brasil, 1981. 878p.

102



SANCHEZ-MUNOZ, L.; CAVA, S. S.; PASKOCIMAS, C. A.; CERISUELO, E.; LONGO,
E.; CARDA, J. B. Influéncia da composi¢do das matérias-primas no processo de gresificacdo
de revestimentos ceramicos. Ceramica, v. 48, n. 307, p. 137-145, 2002a.

SANCHES-MUNOZ, L. S.; CAVA, S. S.; PASKOCIMAS, C. A.; CERISUELO, E.
Modelamento do processo de gresificacdo de massas ceramicas de revestimento. Ceramica,
vol.48, n. 308, p.217-222, 2002b.

SCHMIDT, W. Materiais elétricos: isolantes e magnéticos. 2. ed. Sdo Paulo: Edgard
Blucher, v.2, 1979, 166p.

SILVA, A. G. P.; JUNIOR, C. A. A sinterizagdo rapida: sua aplicaco, analise e relagdo com
as técnicas inovadoras de sinterizacdo. Ceramica, v.44, n.290, p. 225-232. 1998. Disponivel
em: < http://dx.doi.org/10.1590/S0366-69131998000600004>. Acesso em: 28 de abril de
2013.

SILVA, E. C. Obtencdo de uma porcela dielétrica a partir de matérias-primas do Rio
grande do Norte. 2010. 250p. Tese (Programa de P6s Graduagdo em Engenharia e Ciéncias
dos Materiais) - Universidade Federal do Estado do Rio Grande do Norte, Natal-RN, 2010.

SOUSA, L.D.A;; HARIMA, E.; LEITE, J.Y.P. Rejeito de Caulim de APL de Pegmatito do
RN/PB uma fonte promissora para Ceramica Branca.Holos,v.3,p. 212-222,2007.

SOUZA, S. J. D. Desenvolvimento de placas ceramicas para revestimento poroso usando
matérias-primas do Norte Fluminense. Tese (Programa de Pds-Graduacdo em Engenharia e
Ciéncia dos Materiais). — Universidade Estadual do Norte Fluminense, Campos dos
Goytacazes-RJ, 2008.

TAREIEV, B. M. Fisica de los materiales dieléctricos. Traduzido por Consuelo, F. A.
Moscou: Mir, 1978. 473p.

TEDESCO, M. J. et al. Analises do solo, plantas e outros materiais. 2 ed. ver. e ampl. Porto
Alegre: UFRGS, 1995. 174p. (Boletim Técnico de Solos/UFRGS. Departamento de Solos:
n.5)

TIPLER, P. A. Fisica para cientistas e engenheiros: eletricidade e magnetismo. Traduzido
por Silva, F. R. e Neto, M. S. Rio de Janeiro : LTC, v. 2, 2006. 550p.

VARGAS, M. Introduc¢do a Mecénica dos Solos. Sdo Paulo: McGraw-Hill, 1977. 509p.

VLACK, L. H. V. Principios de Ciéncia dos materiais. Traduzido por Edgard Blicher. S&o
Paulo: Editora Edgard Blucher LTDA, 2000, 412 p.

YOUNG, H. D.; FREEDMAN. R. A. Fisica Ill: eletromagnetismo. Traduzido por
Yamamoto, S. M. 12ed. S&o Paulo: Addison Wesley, 2009. 425p.

ZUSSAMAN, J. Physical Methods in Determinative Mineralogy. London: Academic
Press, 1967.514p.

103


http://dx.doi.org/10.1590/S0366-69131998000600004

http://www.alunosonline.com.br/fisica/capacitor-plano.html.

http://www.crystallography.net/result.php.

http://www.efeitojoule.com/2013/03/tensao-e-tensao-de-cisalhamento.html.

http://www.emic.com.br/produtos.php?codigo=62
http://www.minipa.com.br/sac.
http://www.mundoeducacao.com/fisica/o-que-um-dieletrico.htm.
http://www.norsal.com.br/como_produz/produzido.html.

http://www.rc.unesp.br/museudpm/banco/grm.html

104



ANEXOS
Anexo |. Analise Granulométrica por Dispersdo Total (método da Pipeta) para solos normais
e salinos descrito por Paula & Duarte (1997).
v Colocar 20 g de solo em copo pléstico de 250 ml. Adicionar 100 ml de &gua e 10 ml
de solucdo normal de hidroxido de sodio, ou 10 ml de hexametafosfato de sodio, tamponado
com carbonato de sodio. Agitar com bastdo de vidro e deixar em repouso durante uma noite,
cobrindo o copo com vidro de relégio.
v Transferir o contetdo para copo metalico do agitador elétrico “stirrer” com o auxilio
de um jato de agua, deixando o volume em torno de 300 ml. Colocar o copo no agitador e
proceder a agitacdo durante 15 minutos para solos argilosos e de textura média e 5 minutos
para 0S arenosos.
v Passar o conteudo através de peneira de 20 cm de didmetro e malha de 0,053 (n° 270),
colocada sobre um funil apoiado em um suporte, tendo logo abaixo uma proveta de 1.000 ml
ou um cilindro de sedimentacdo (Koettgen ou outro). Lavar o material retido na peneira com
agua proveniente de depdsito colocado a mais ou menos 3 metros de altura, de modo a se
obter uma pressdo uniforme na mangueira e uma lavagem eficiente e répida das areias.
Completar o volume do cilindro até o aferimento, com o auxilio de uma pisseta.
v Agitar a suspensdo durante 20 segundos com um bastdo, tendo este, na sua
extremidade inferior, uma tampa de borracha contendo varios furos e de didmetro um pouco
menor do que o do cilindro ou proveta. Marcar o tempo apds concluir a agitacao.
v Preparar a prova em branco, colocando o dispersante utilizado em proveta de 1.000 ml
contendo agua. Completar o volume, agitar durante 20 segundos e marcar o tempo. Medir a
temperatura da prova em branco e da amostra e verificar no Quadro Il o tempo de
sedimentacgdo da fracdo argila para 5 cm de profundidade. Calculado o tempo, introduzir uma
pipeta de 50 ml, colocada em pipetador automaético de borracha, até a profundidade de 5 cm, e
coletar a suspenséo.
v Transferir para capsula de porcelana, ou béquer numerado e de peso conhecido,
juntamente com a porc¢do proveniente da lavagem da pipeta. Repetir esta operacdo para a
prova em branco. Colocar a capsula na estufa e deixar durante uma noite ou até evaporar
completamente a suspensdo. Retirar, colocar em dessecador, deixar esfriar e pesar com
aproximacéo de 0,0001 g, concluindo, assim, a determinacdo da argila e do residuo da prova

em branco.
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v Completar a lavagem da areia retida na peneira de 0,053 mm com jato forte de agua de
torneira. Transferir a fragdo areia para lata de aluminio numerada e de peso conhecido,
eliminar o excesso de agua e colocar na estufa. Apds secagem (3 a 5 horas), deixar esfriar e
pesar, com aproximacdo de 0,05 g, obtendo-se assim o0 peso da areia grossa + areia fina.
Transferir essa fracdo para peneira de 20 cm de didmetro e malha 0,2 mm (n° 70), colocada
sobre recipiente metalico de mesmo didmetro, e proceder a separacdo da areia grossa.

v Transferir a areia fina para a mesma lata que foi usada anteriormente e pesar.

v Colocar as duas fracdes de areia separadamente em sacos plasticos e anotar 0 nimero
da amostra, a fim de serem enviadas para analise mineraldgica (quando solicitadas).

v Calcular os valores das frac6es de acordo com as expressdes do Quadro I.

teor de argila= [ argila (g) + dispersante (g) ] - dispersante (g) x 1.000
teor de areia fina = areia fina (g) x 50

teor de areia grossa = [ areia fina (g) + areia grossa (g) | - areia fina x 50

teor de silte= 1.000 - [ argila (g) + areia fina (g) + areia grossa (g) |

Quadro 1. Equac6es pra célculo de fracdes de teor de argila, areia grossa e silte.
v Calcular o tempo de sedimentacdo da argila (fracdo menor que 0,002mm de diametro),

em suspensdo aquosa, para uma profundidade de 5cm, a diversas temperaturas, de acordo com

os dados constantes no Quadro 1.
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Temperatura Tempo Temperatura Tempo
oC °C
10 5h11° 23 3h 43"
11 5h 03 24 3h 38"
12 4h 55’ 25 3h 337
13 4h 47’ 26 3h 28"
14 4h 39° 27 3h 24”7
15 4h 33° 28 3h 197
16 4h 26° 29 3h 15"
17 4h 20° 30 32h 10
18 4h 12’ 31 3h 07"
19 4h 06’ 32 3h 03"
20 4h 00° 33 2h 58"
21 3h 54 34 2h 55"
22 3h 48’ 35 Z2h 52°

Quadro I1. Relacdo de Temperatura e Tempo de sedimentacao.

Observagéo:
Calculada pela Lei de Stokes, considerando a densidade de particula (real) igual a 2,65.
v Reagentes:

- Solucdo de NaOH - pesar 40g do NaOH e dissolver em agua destilada, completando o
volume para 1 litro.

- Solucdo de hexametafosfato de sodio - pesar 35,79 do hexametafosfato ou calgon,
dissolver em agua contida em baldo de 1 litro, adicionar 7,94g do carbonato de sodio
anidro e completar o volume.

- Alcool a 60 % - diluir 600 ml de alcool etilico 98° GL em agua até completar 1 litro.
Aferir a solugdo com um alcodmetro.

- Agua oxigenada a 30 volumes - obtida diretamente no comércio.

- Solucdo de HCI a 10 % - diluir 100 ml de HCI concentrado em agua e completar o
volume para 1 litro.

v Equipamentos:

- Stirrer.

- Estufa.

- Dessecador.
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Anexo Il. Protocolo para obtengdo do extrato de saturacdo do solo (RHOADES, 1982) e
Célculo da Condutividade Elétrica do Solo.

A) Obtencéo do extrato de saturacéo do solo

Material

a)

Cépsulas de porcelana ou aco inoxidavel de tamanho adequado.

b) Filtros de Biichner, aparelho de pressao (100 Ib) ou centrifuga.
c) Filtro Millipore.
Solucgbes
a) As mesmas utilizadas no procedimento de clarificacdo da agua de escorrimento, se

necessario.

Procedimento

a) Tarar a capsula com a espatula (Ta) e pesar na capsula 200-400 g de solo seco (P1).

b) Adicionar agua dest até préximo ao ponto de saturacdo do solo.

c) Deixar a mistura em repouso por 2-3 horas.

d) Adicionar mais agua até atingir uma pasta solo-agua uniformemente saturada.
Misturar bem com a espatula.

e) Cobrir e deixar durante a noite. Ap0s este periodo, ver se a pasta ainda estd em ponto
de saturacdo. Misturar bem novamente.

f) Pesar a pasta na capsula (P2).

g) Deixar em repouso mais 4 horas, transferir para filtro de poros finos e extrair a agua
com vacuo até comecar a passar ar pelo solo.

h) Se a porcdo inicial do filtrado sair turva, refiltrar.

i) Medir imediatamente o pH e a CE do extrato e diluir 2x com 4gua destilada.

j) Guardar o restante do extrato para analises quimicas, se necessarias.
a) Nao utilizar solo seco a 105°C (ver obs. 2.19.1.4¢).
b) Utilizar espatula para misturar o solo.
c) Para o solo absorver a agua.
d) Neste ponto a pasta apresenta uma superficie brilhante.
e) Ou por 4 horas no minimo. Nao deve acumular agua na superficie.
f) Com a espatula.
g) Um extrator de umidade por pressdo pode também ser usado, ou centrifuga

(10.000 rpm).
i) Utilizar proveta. A diluicdo é para evitar a precipitagdo de CaCO3 em solos
alcalinos.
Observagdes

a) A quantidade de solo a utilizar depende das anélises a serem feitas. O rendimento de

extrato é de 1/4 a 1/3 do peso do solo.
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b) Solos organicos (de turfeiras) ndo devem ser secados (ao ar) antes da saturacao.
Necessitam também de um tempo maior para a saturagdo com agua (uma noite).

c) Em solos muito argilosos é conveniente a adicdo da &gua de saturacdo de uma s vez,
sem agitar, para evitar o empastamento do solo.

d) Em solos muito arenosos, a agua deve ser adicionada com cuidado para ndo passar do
ponto.

e) Para anéalises quimicas podem ser utilizados os métodos de clarificacdo do extrato
utilizados para &guas de escorrimento (capitulo 4).

f) Os metodos de andlise quimica sdo os mesmos da agua de escorrimento. Os extratos
de saturagdo, entretanto s&o mais concentrados, exigindo maior diluigao.

g) Medir a densidade do solo, para expressar os resultados analiticos em relacdo ao
volume de solo.

h) Para a determinacdo da condutividade elétrica, ver as observacdes do item 2.19.2.4.

Calculos

a) Teor de umidade da amostra seca a 105 °C por 2 horas em relacdo a amostra seca ao
ar:

peso am seca ao ar — peso am seca a 105 °C

% agua a 105°C =
vag peso am seca a 105 °C

b) Quantidade de agua inicial da amostra:

(P1—Ta) x (% de agua a 105 °C)
100 + (% de agua a 105°C

Peso da agua (inicial) =

c) Quantidade total de 4gua da amostra:

Peso da dgua = (P2 — P1) + (peso (inicial)da dgua)

d) Peso do solo seco a 105 °C:

(P1—Ta)
Peso do solo = - x 100
100 + (% de dgua a 105°C

e) Percentagem de saturacao do solo seco a 100°C:

Peso da agua
% saturacio = x 100
Peso do solo

(Obs.: valores de % expressos em m m').

109



B) Condutividade elétrica nos extratos de saturacéo e na relagdo 1:5

Extratos de solo nas proporcfes de 1:1 e 1:5 sdo as vezes utilizados devido a maior
facilidade de execugdo e maior rendimento de liquido. A determinacdo da condutividade
elétrica (CE) no extrato de 1:5 pode ser relacionada ao extrato de saturacdo pela equacao:
CEe = 0,004 + 12,08 CE3:5 (r2 = 0,98) para solos com predominéncia de cloretos (PEREIRA
etal., 1981).

Material
a) Centrifuga (2.000 rpm) com tubos de 50 ml e Condutivimetro.
Solucgbes

a) Padrdo de condutividade de KCI 0,010M: pesar 0,7456 g de KCI (seco a 105 °C por 1
hora) e dissolver a 1 L com agua destilada. Este padrdo tem a condutividade de 1,412
mS cm™ (ou 1,412 mmhos cm™ ) a 25 °C.

Procedimento

a) Medir 5 ml solo em tubo de centrifuga de 50 ml.

b) Adicionar 25 mL de agua destilada e agitar intermitentemente por 1 hora.

c) Centrifugar a 2.000 rpm por 15 min e decantar o liquido sobrenadante.

d) Determinar a condutividade elétrica com o condutivimetro, lavando antes a célula com
agua destilada e com um pouco de extrato a ser determinada a condutividade.

Observacdes para 0s seguintes itens do procedimento:

b) Usar recipiente calibrado.
c) Agitar antes com bastdo de vidro.
f) Verificar a exatidao do aparelho com a solucdo de KCI 0,010M.

Observagoes

a) Em caso de utilizacdo de extratos 1:1 deve-se levar em conta nos célculos o teor de
umidade do solo, se esta for elevada.

b) Consultar o manual de instrugdes sobre o uso do condutivimetro e a constante da
célula em uso. Em caso de leituras ndo reprodutiveis, ou dificuldade de calibracdo do
aparelho, pode ser necessaria a replatinizacdo da célula, a ser feita cf o procedimento
especificado por RICHARDS et al. (1954).

Célculos

a) Condutividade elétrica e obtida diretamente pela leitura do condutivimetro. Se este ndo
possui compensacdo de temperatura, esta deve ser medida aplicando-se o fator de
correcéo apropriado (RICHARDS et al., 1954).

b) A condutividade elétrica é expressa em mS cm™ referida & temperatura de 25°C.
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Anexo I11. Tabela da perda de massa por formulacéo.

Massa ceramica P (MP) — 40 % caulim, 40 % feldspato e 20 % quartzo em massa.

Perda de Massa

MP | Mv(g) | Ms(g) | PM (%) | [MP] média (%) | D.P. (%)
P1 | 0,9660 | 0,9129 5,50 5,49 0,01
P2 | 0,9682 | 0,9150 5,49

P3 | 0,9668 | 0,9137 5,49

P4 | 0,9669 | 0,9140 5,47

P5 | 0,9653 | 0,9121 5,51

P6 | 0,9644 | 0,9095 5,69 571 0,03
P7 | 0,9667 | 0,9112 5,74

P8 | 0,9665 | 0,9110 5,74

P9 | 0,9690 | 0,9140 5,68

P10 | 0,9693 | 0,9141 5,69

P11 | 0,9645 | 0,9093 5,72 5,76 0,03
P12 | 0,9679 | 0,9122 5,75

P13 | 0,9640 | 0,9083 5,78

P14 | 0,9660 | 0,9106 5,73

P15 | 0,9696 | 0,9135 5,79

Massa ceramica A (MA) — 40 % caulim, 39,5 % feldspato, 20 % quartzo e 0,5 % de carago

em massa.

MA ] Mv (g) | Ms (g) | PM (%) | [MP] média (%) | D.P. (%)
AL | 0,9643 | 0,9075| 5,89 5,81 0,05
A2 | 0,9677 | 09121 | 5,75

A3 [ 0,9682 | 09118 | 583

A4 | 0,9685 | 0,9124 | 5,79

A5 | 0,9665 | 0,9103 | 581

A6 | 0,9649 | 0,9065 | 6,05 6,09 0,06
A7 | 0,9660 | 0,9079 | 6,01

A8 | 0,9678 | 0,9080 | 6,18

A9 | 0,9686 | 0,097 | 6,08

A10] 0,9660 | 0,9070 | 6,11

A11]0,9626 | 0,9039 | 6,10 6,13 0,02
A12]0,9661 | 0,9067 | 6,15

A13]0,9676 | 0,0081 | 6,15

Al4]0,9698 | 0,9102 | 6,15

A15] 0,9679 | 0,0087 | 6,12
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Massa ceramica B (MB) — 40 % caulim, 39 % feldspato, 20 % quartzo e 1 % de carago em

massa.
MB | Mv(g) | Ms(g) | PM (%) | [MP] média (%) | D.P. (%)
B1 | 0,9669 | 0,9075 6,14 6,18 0,04
B2 | 0,9673 | 0,9078 6,15
B3 | 0,9702 | 0,9104 6,16
B4 | 0,9627 | 0,9031 6,19
B5 | 0,9677 | 0,9074 6,23
B6 | 0,9667 | 0,9048 6,40 6,40 0,02
B7 | 0,9649 | 0,9033 6,38
B8 | 0,9687 | 0,9068 6,39
B9 | 0,9640 | 0,9021 6,42
B10 | 0,9710 | 0,9090 6,39
B11 | 0,9658 | 0,9032 6,48 6,44 0,04
B12 | 0,9621 | 0,8997 6,49
B13 | 0,9676 | 0,9057 6,40
B14 | 0,9640 | 0,9021 6,42
B15 | 0,9692 | 0,9068 6,44

Massa ceramica C (MC) — 40 % caulim, 38 % feldspato, 20 % quartzo e 2 % de carago em

massa.
MC | Mv(g) | Ms(g) | PM (%) | [MP] média (%) | D.P. (%)
C1 | 0,9689 | 0,9040 6,70 6,70 0,05
C2 | 0,9643 | 0,9002 6,65
C3 | 0,9617 | 0,8970 6,73
C4 | 0,9629 | 0,8978 6,76
C5 | 0,9617 | 0,8978 6,64
C6 | 0,9643 | 0,8967 7,01 7,01 0,02
C7 | 0,9629 | 0,8953 7,02
C8 | 0,9671 | 0,8993 7,01
C9 | 0,9657 | 0,8983 6,98
C10]| 0,9674 | 0,8994 7,03
C11]| 0,9631 | 0,8954 7,03 7,03 0,03
C12| 0,9622 | 0,8945 7,04
C13| 0,9635 | 0,8956 7,05
C14] 0,9652 | 0,8970 7,07
C15| 0,9662 | 0,8987 6,99

Massa ceramica D (MD) — 40 % caulim, 36 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % de carago em

massa.
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MD | Mv(g) | Ms(g) | PM (%) | [MP] média (%) | D.P. (%)
D1 | 0,9634 | 0,8898 7,64 7,63 0,02
D2 | 0,9640 | 0,8902 7,66

D3 | 0,9647 | 0,8909 7,65

D4 | 0,9668 | 0,8933 7,60

D5 | 0,9681 | 0,8943 7,62

D6 | 0,9618 | 0,8833 8,16 8,22 0,03
D7 | 0,9673 | 0,8875 8,25

D8 | 0,9654 | 0,8862 8,20

D9 | 0,9742 | 0,8940 8,23

D10 | 0,9660 | 0,8865 8,23

D11| 0,9651 | 0,8853 8,27 8,26 0,03
D12 | 0,9584 | 0,8796 8,22

D13 | 0,9663 | 0,8864 8,27

D14 | 0,9601 | 0,8805 8,29

D15| 0,9625 | 0,8833 8,23

Anexo 1V. Tabela da retracédo linear dos corpos de prova das formulacdes.

Massa ceramica P (MP) — 40 % caulim, 40 % feldspato, 20 % quartzo e 0 % de carago em

massa.
Retracdo Linear do Diametro
MP | Dv (mm) | Ds (mm) | RL (%) | [RL] media (%) | D.P. (%)
Pl 10,20 10,10 0,98 1,18 0,44
P2 10,20 10,00 1,96
P3 10,20 10,10 0,98
P4 10,20 10,10 0,98
P5 10,20 10,10 0,98
P6 10,20 9,70 4,90 4,90 0,00
P7 10,20 9,70 4,90
P8 10,20 9,70 4,90
P9 10,20 9,70 4,90
P10| 10,20 9,70 4,90
P11| 10,20 9,65 5,39 5,49 0,22
P12| 10,20 9,65 5,39
P13| 10,20 9,65 5,39
P14 | 10,20 9,65 5,39
P15| 10,20 9,60 5,88
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Massa ceramica A (MA) — 40 % caulim, 39,5 % feldspato, 20 % quartzo e 0,5 % de carago

em massa.
MA | Dv (mm) | Ds (mm) | RL (%) | [RL] média (%) | D.P. (%)
Al 10,20 10,10 0,98 1,27 0,44
A2 10,20 10,10 0,98
A3 10,20 10,10 0,98
A4 10,20 10,05 1,47
A5 10,20 10,00 1,96
A6 10,20 9,65 5,39 5,29 0,22
A7 10,20 9,65 5,39
A8 10,20 9,65 5,39
A9 10,20 9,65 5,39
Al10| 10,20 9,70 4,90
All| 10,20 9,60 5,88 5,88 0,00
Al2| 10,20 9,60 5,88
Al3| 10,20 9,60 5,88
Al4| 10,20 9,60 5,88
Al5| 10,20 9,60 5,88

Massa ceramica B (MB) — 40 % caulim, 39 % feldspato, 20 % quartzo e 1 % de carago em

massa.

MB | Dv(mm) | Ds(mm) | RL (%) | [RL] meédia (%) | D.P. (%)
Bl 10,20 10,00 1,96 1,37 0,41
B2 10,20 10,10 0,98

B3 10,20 10,10 0,98

B4 10,20 10,05 1,47

B5 10,20 10,05 1,47

B6 10,20 9,65 5,39 5,00 0,22
B7 10,20 9,70 4,90

B8 10,20 9,70 4,90

B9 10,20 9,70 4,90

B10| 10,20 9,70 4,90

B11| 10,20 9,60 5,88 5,78 0,22
B12| 10,20 9,60 5,88

B13| 10,20 9,60 5,88

B14| 10,20 9,60 5,88

B15| 10,20 9,65 5,39
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Massa ceramica C (MC) — 40 % caulim, 38 % feldspato, 20 % quartzo e 2 % de carago em

massa.

MC | Dv (mm) | Ds (mm) | RL (%) | [RL] média (%) | D.P. (%)
C1 10,20 10,10 0,98 1,57 0,41
C2 10,20 10,05 1,47

C3 10,20 10,05 1,47

C4 10,20 10,00 1,96

C5 10,20 10,00 1,96

C6 10,20 9,65 5,39 5,00 0,22
C7 10,20 9,70 4,90

C8 10,20 9,70 4,90

C9 10,20 9,70 4,90

C10| 10,20 9,70 4,90

C11| 10,20 9,60 5,88 5,69 0,27
C12| 10,20 9,60 5,88

C13| 10,20 9,60 5,88

Cl4| 10,20 9,65 5,39

C15| 10,20 9,65 5,39

Massa ceramica D (MD) — 40 % caulim, 36 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % de carago em

massa.

MD | Dv (mm) | Ds (mm) | RL (%) | [RL] média (%) | D.P. (%)
D1 10,20 10,05 1,47 1,57 0,41
D2 10,20 10,00 1,96

D3 10,20 10,05 1,47

D4 10,20 10,10 0,98

D5 10,20 10,00 1,96

D6 10,20 9,85 3,43 3,73 0,27
D7 10,20 9,80 3,92

D8 10,20 9,80 3,92

D9 10,20 9,80 3,92

D10| 10,20 9,85 3,43

D11| 10,20 9,70 4,90 5,10 0,27
D12| 10,20 9,70 4,90

D13| 10,20 9,65 5,39

D14| 10,20 9,70 4,90

D15| 10,20 9,65 5,39
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Anexo V. Tabela da absor¢ao d’agua dos corpos de prova das formulagdes.

Massa ceramica P (MP) — 40 % caulim, 40 % feldspato, 20 % quartzo e 0 % de carago em

massa.
Absorcdo D'4gua
MP | Msi(g) | Msiu(g) | AA (%) [AA] média (%) D.P. (%)
P1 0,9129 1,0191 11,63 11,73 0,17
P2 | 0,9150 1,0202 11,50
P3 | 0,9137 1,0228 11,94
P4 | 0,9140 1,0223 11,85
P5 | 09121 1,0192 11,74
P6 | 0,9095 0,9532 4,80 4,89 0,23
P7 | 09112 0,9538 4,68
P8 | 0,9110 0,9566 5,01
P9 | 0,9140 0,9620 5,25
P10 | 0,9141 0,9574 4,74
P11 | 0,9093 0,9357 2,90 3,09 0,17
P12 | 0,9122 0,9400 3,05
P13 | 0,9083 0,9389 3,37
P14 | 0,9106 0,9384 3,05
P15 | 0,9135 0,9416 3,08

Massa ceramica A (MA) — 40 % caulim, 39,5 % feldspato, 20 % quartzo e 0,5 % de carago

em massa.

MA | Msi(g) | Msiu(g) | AA (%) [AA] média (%) D.P. (%)
Al | 0,9075 1,0111 11,42 11,26 0,24
A2 | 0,9121 1,0136 11,13

A3 | 0,9118 1,0165 11,48

A4 | 0,9124 1,0119 10,91

A5 | 0,9103 1,0140 11,39

A6 | 0,9065 0,9442 4,16 4,22 0,15
A7 | 0,9079 0,9454 4,13

A8 | 0,9080 0,9480 4,41

A9 | 0,9097 0,9493 4,35

Al10 | 0,9070 0,9438 4,06

All | 0,9039 0,9288 2,75 2,81 0,06
Al2 | 0,9067 0,9320 2,79

Al3 | 0,9081 0,9338 2,83

Al4 | 0,9102 0,9353 2,76

Al15 | 0,9087 0,9350 2,89
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Massa ceramica B (MB) — 40 % caulim, 39 % feldspato, 20 % quartzo e 1 % de carago em

massa.

MB | Msi(g) | Msiu(g) | AA (%) [AA] média (%) D.P. (%)
B1 | 0,9075 1,0114 11,45 11,37 0,14
B2 | 0,9078 1,0096 11,21

B3 | 0,9104 1,0146 11,45

B4 | 0,9031 1,0045 11,23

B5 | 0,9074 1,0120 11,53

B6 | 0,9048 0,9433 4,26 4,17 0,17
B7 | 0,9033 0,9384 3,89

B8 | 0,9068 0,9450 4,21

B9 | 0,9021 0,9396 4,16

B10 | 0,9090 0,9485 4,35

B11 | 0,9032 0,9262 2,55 2,69 0,15
B12 | 0,8997 0,9231 2,60

B13 | 0,9057 0,9322 2,93

B14 | 0,9021 0,9265 2,70

B15 | 0,9068 0,9311 2,68

Massa ceramica C (MC) — 40 % caulim, 38 % feldspato, 20 % quartzo e 2 % de carago em

massa.

MC | Msi(g) | Msiu(g) | AA (%) [AA] média (%) D.P. (%)
C1 | 0,9040 1,0115 11,89 11,51 0,36
C2 | 0,9002 1,0054 11,69

C3 | 0,8970 1,0012 11,62

C4 | 0,8978 1,0006 11,45

C5 | 0,8978 0,9959 10,93

C6 | 0,8967 0,9371 4,51 4,36 0,15
C7 | 0,8953 0,9348 4,41

C8 | 0,8993 0,9395 4,47

C9 | 0,8983 0,9356 4,15

C10 | 0,8994 0,9375 4,24

C11 | 0,8954 0,9170 2,41 2,34 0,10
C12 | 0,8945 0,9163 2,44

C13 | 0,8956 0,9171 2,40

C14 | 0,8970 0,9171 2,24

C15| 0,8987 0,9186 2,21
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Massa ceramica D (MD) — 40 % caulim, 36 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % de carago em

massa.

MD | Msi(g) | Msiu(g) | AA (%) [AA] média (%) D.P. (%)
D1 | 0,8898 0,9993 12,31 11,90 0,26
D2 | 0,8902 0,9941 11,67

D3 | 0,8909 0,9950 11,68

D4 | 0,8933 0,9990 11,83

D5 | 0,8943 1,0016 12,00

D6 | 0,8833 0,9426 6,71 0,31
D7 | 0,8875 0,9459 6,58

D8 | 0,8862 0,9439 6,51

D9 | 0,8940 0,9591 7,28

D10 | 0,8865 0,9473 6,86

D11 | 0,8853 0,9217 4,11 0,09
D12 | 0,8796 0,9140 3,91

D13 | 0,8864 0,9215 3,96

D14 | 0,8805 0,9149 3,91

D15 | 0,8833 0,9188 4,02

Anexo VI. Tabela do Médulo de Elasticidade dos corpos de prova das formulagdes.

Massa ceramica P (MP) — 40 % caulim, 40 % feldspato, 20 % quartzo e 0 % de carago em

massa.

MP | € (mm) | Forca (N) | or (MPa) E (MPa) [E] médio (Mpa) | D.P. (MPa)
P1 |0,07523| 311,99 3,54 475,73 357,88 93,39
P2 |0,15879| 482,46 5,69 358,20

P3

P4 |0,15210| 472,81 5,27 350,26

P5 [0,17460| 373,10 4,28 247 34

P6 [0,14871| 942,40 11,25 733,52 804,95 219,82
P7 |0,12265| 836,26 9,89 782,10

P8 |0,07575| 768,71 9,17 117467

P9 [0,16739| 855,87 10,12 586,50

P10|0,20109| 1299,40 15,51 747,95

P1110,19997| 1026,00 12,42 599,33 727,90 188,63
P12 (0,24453| 1022,80 12,38 488,59

P1310,13985| 1167,50 14,13 975,16

P1410,14498| 987,43 11,95 795,58

P15(0,17226| 1151,50 14,01 780,84
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Massa ceramica A (MA) — 40 % caulim, 39,5 % feldspato, 20 % quartzo e 0,5 % de carago

em massa.

MA | € (mm) |Forca (N)| or (MPa) E (MPa) | [E] médio (Mpa) | D.P. (MPa)
Al |0,19545| 517,84 5,73 295,91 283,85 21,77
A2 |0,20214| 556,64 6,16 307,56

A3 |0,20214 501 5,44 272,04

A4

A5 |0,25625| 601,46 6,66 259,87

A6 |0,10459| 945,61 11,34 1046,50 745,96 214,36
A7 |0,20935| 958,48 11,50 529,94

A8 |0,15393| 874,85 10,49 657,85

A9 |0,16235| 852,84 10,23 608,04

A10(0,14724| 1128,9 13,47 887,46

A11/0,10198| 1038,9 12,88 1212,23 888,68 195,40
Al12|0,19241| 11579 14,09 702,95

Al13/0,14611| 1067,8 12,99 853,68

Al1410,14541| 1116,1 13,58 896,59

A15/0,11649| 768,71 9,44 777,97

Massa ceramica B (MB) — 40 % caulim, 39 % feldspato, 20 % quartzo e 1 % de carago em

massa.

MB | € (mm) | For¢a (N) | or (MPa) E (MPa) [E] médio (Mpa) | D.P. (MPa)
B1 | 0,1480 | 678,65 7,51 507,62 501,69 75,42
B2 | 0,305 | 607,89 6,78 524,98

B3 | 0,1214 | 656,14 7,26 603,90

B4 | 0,1663 | 707,60 7,86 475,34

B5 | 0,1230 | 440,64 4,85 396,64

B6 | 0,709 | 997,08 11,85 669,35 735,43 188,74
B7 | 0,1688 | 865,20 10,32 593,35

B8 | 0,1239 | 1067,80 12,74 997,79

B9 | 0,1368 | 1019,60 12,17 862,64

B10| 0,1707 | 816,96 9,75 554,00

B11| 0,1349 | 1016,40 12,37 880,11 835,93 83,73
B12| 0,1339 | 868,42 10,66 764,83

B13| 0,1552 | 968,13 11,78 728,52

B14| 0,1391 | 1093,60 13,31 918,56

B15| 0,1329 | 1009,90 12,22 887,64
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Massa ceramica D (MD) — 40 % caulim, 36 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % de carago em

massa.

MC | € (mm) | Forca (N) | or (MPa) E (MPa) [E] médio (Mpa) | D.P. (MPa)
C1 | 0,2080 | 559,65 6,13 297,95 408,08 148,94
C2 | 0,2505 | 578,95 6,38 255,87

C3 | 0,1505 | 643,27 7,15 477,54

C4 | 0,1697 | 585,38 6,48 382,03

C5 | 0,1045 | 591,81 6,55 627,02

C6 | 0,1799 | 1305,80 15,66 840,16 867,61 194,45
C7 | 0,1147 | 1151,50 13,74 1162,44

C8 | 0,1589 | 1267,30 15,26 931,74

C9 | 0,1519 | 974,56 11,74 749,29

C10| 0,1631 | 913,45 11,00 654,41

C11]| 0,2197 | 1055,00 13,08 571,46 699,07 86,03
C12| 0,1902 | 1045,13 12,95 654,03

C13]| 0,1365 | 887,72 11,11 781,35

C14| 0,1695 | 1038,90 12,81 729,43

C15]| 0,1598 | 1019,60 12,57 759,10

Massa ceramica D (MD) — 40 % caulim, 36 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % de carago em

massa.

MD | € (mm) | Forca (N) | or (MPa) E (MPa) [E] médio (Mpa) | D.P. (MPa)
D1

D2 | 0,1604 | 556,43 6,21 387,35 441,65 91,46
D3 | 0,1438 | 704,39 7,83 547,24

D4 | 0,1905 | 665,79 7,36 390,34

D5

D6 | 0,1883 | 1170,80 13,76 719,58 616,44 108,33
D7 | 0,575 | 926,32 10,94 680,81

D8 | 0,1839 | 984,21 11,62 619,47

D9 | 0,1637 | 623,98 7,30 437,34

D10| 0,1665 | 890,94 10,57 624,98

D11| 0,1412 | 1003,50 12,20 837,62 1051,76 212,31
D12| 0,0878 | 874,85 10,63 1174,40

D13]| 0,1361 | 1399,10 17,09 1211,75

D14| 0,1629 | 1100,00 13,49 803,67

D15| 0,0855 | 884,50 10,91 1231,35
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Anexo VII. Tabela da resisténcia e resistividade elétrica dos copos de prova das formulagdes.

Massa ceramica P (MP) — 40 % caulim, 40 % feldspato, 20 % quartzo e 0 % de carago em

massa.

MP R (MQ) p MQ.m) | [p] média (MQ.m) | D.P. (MQ.m)
P1 111,40 1,61 1,88 0,53
P2 131,30 1,91

P3 163,70 2,30

P4 171,50 2,43

P5 77,90 1,13

P6 206,00 2,77 3,49 0,84
P7 370,00 4,93

P8 246,00 3,31

P9 233,00 3,10

P10 248,00 3,33

P11 506,00 6,79 7,22 0,74
P12 519,00 6,96

P13 636,00 8,54

P14 515,00 6,91

P15 518,00 6,88

Massa ceramica A (MA) — 40 % caulim, 39,5 % feldspato, 20 % quartzo e 0,5 % de carago

€m massa.

MA [ RMQ) | pMQm) | [p] média (MQ.m) | D.P. (MQ.m)
Al 190,20 2,67 2,19 0,67
A2 192,80 2,71

A3 91,60 1,27

A4 192,60 2,63

A5 122,60 1,67

A6 683,00 9,08 8,25 2,21
A7 690,00 9,18

A8 704,00 9,36

A9 702,00 9,34

A10 320,00 4,30

All 301,00 4,07 3,62 0,84
A12 284,00 3,77

A13 303,00 4,02

Al4 160,00 2,12

A15 305,00 4,09
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Massa ceramica B (MB) — 40 % caulim, 39 % feldspato, 20 % quartzo e 1 % de carago em

massa.

MB RMQ) | pMQ.m) | [p] média (MQ.m) | D.P. (MQ.m)
Bl 65,20 0,89 1,04 0,13
B2 70,40 1,00

B3 86,00 1,21

B4 82,40 1,15

B5 70,90 0,98

B6 105,00 1,38 1,48 0,72
B7 185,00 2,49

BS 46,70 0,63

B9 79,10 1,06

B10 137,70 1,85

B11 130,70 1,74 1,33 0,47
B12 123,40 1,65

B13 40,50 0,54

B14 100,30 1,33

B15 102,70 1,38

Massa ceramica C (MC) — 40 % caulim, 38 % feldspato, 20 % quartzo e 2 % de carago em

massa.
MC R (MQ) p MQ.m) | [p] média (MQ.m) | D.P. (MQ.m)
C1l 494,00 6,88 7,71 1,12
C2 701,00 9,67
C3 532,00 7,40
C4 536,00 7,32
C5 531,00 7,25
C6 1483,73 19,73 34,54 10,61
C7 2058,68 27,66
C8 3173,90 43,04
C9 3290,73 44,62
C10 2777,38 37,66
Cl1 7200,11 97,41 63,69 36,74
C12 7808,23 105,64
C13 4214,76 57,56
Cl4 2466,59 33,72
C15 1762,75 24,10
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Massa ceramica D (MD) — 40 % caulim, 36 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % de carago em

massa.

MD RMQ) | pMQ.m) | [p] média (MQ.m) | D.P. (MQ.m)
D1 350,09 4,92 4,31 0,83
D2 297,88 4,10

D3 333,82 4,65

D4 350,09 4,92

D5 215,69 2,95

D6 1692,55 23,45 26,86 5,74
D7 1483,73 20,35

D8 1921,06 26,35

D9 2108,82 28,66

D10 2537,81 35,48

D11 1879,01 25,71 24,44 8,56
D12 1659,41 22,71

D13 2692,82 36,47

D14 1799,95 24,86

D15 911,83 12,47

Anexo VIII. Tabela da capacitancia, constante dielétrica e fator de perda para as frequéncias
de 100 Hz, 1 kHz e 10 k Hz.

1-Frequéncia de medi¢éo em 100 Hz

Massa ceramica P (MP) — 40 % caulim, 40 % feldspato, 20 % quartzo e 0 % de carago em

massa.
MP | C (pF) tg d K [K] médio | D.P.
PL | 11,0 1,0155 | 86,06 69,25 11,70
P2 9,0 0,9895 | 69,89
P3 9,0 05773 | 72,32
P4 8,0 13377 | 63,72
P5 7.0 1,7789 | 54,27
P6 3,0 0,3414 | 25,22 54,01 20,38
P7 5,0 04929 | 42,41
P8 7.0 1,0839 | 58,34
P9 9,0 1,3708 | 76,34
PI0| 8,0 1,1853 | 67,25
PI1| 6,0 0,4316 | 50,50 47,23 471
P12| 50 0,4905 | 42,08
P13| 5,0 0,5641 | 42,08
P14| 6,0 0,5331 | 50,50
PI5| 6,0 0,5464 | 51,02
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Massa ceramica A (MA) — 40 % caulim, 39,5 % feldspato, 20 % quartzo e 0,5 % de carago

em massa.
MA [C(pF) | tgs K [K] médio | D.P.
Al 60 | 2,3999 | 4821 57,06 11,34
A2 90 | 1,6024 | 72,32
A3 60 | 3,7581 | 49,06
A4 60 | 3,889 | 49,55
A5 80 | 26188 | 66,15
A6 70 | 06731 | 59,45 59,35 8,63
AT 80 | 08287 | 67,95
A8 80 | 07463 | 67,95
A9 60 | 1,2313 | 50,96
A10 60 | 1,9016 | 50,43
All 60 | 1,2216 | 50,09 54,11 744
Al2 60 | 08702 | 51,02
Al13 60 | 1,8826 | 51,02
Al4 60 | 1,1888 | 51,02
A15 80 | 1,2696 | 67,41

Massa ceramica B (MB) — 40 % caulim, 39 % feldspato, 20 % quartzo e 1 % de carago em

massa.
MB | C(pF) | tgd K [K] médio | D.P.
B1 80 | 1,5313 | 66,15 66,61 11,18
B2 70 | 31001 | 55,75
B3 70 | 1,9768 | 56,25
B4 90 | 1,7628 | 73,04
B5 100 | 2,0698 | 81,86
B6 40 | 1,4558 | 34,28 30,39 4,73
B7 40 | 0,7972 | 33,62
B8 40 | 1,6932 | 33,62
B9 30 | 1,9625 | 2522
B10 30 | 1,2519 | 2522
B11 50 | 0,7585 | 42,52 35,58 3,88
B12 40 | 1,3977 | 33,70
B13 40 | 1,0406 | 34,02
B14 40 | 1,1467 | 34,02
B15 40 | 1,5518 | 33,66
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Massa ceramica C (MC) — 40 % caulim, 38 % feldspato, 20 % quartzo e 2 % de carago em

massa.
MC | C(F) | tgo K [K] médio | D.P.
Cl 40 | 1,4977 | 32,42 39,34 7.11
C2 40 | 1,7656 | 32,75
C3 50 | 1,3507 | 40,58
C4 50 | 1,8120 | 41,34
C5 60 | 1,2968 | 49,61
C6 20 | 08583 | 16,99 18,42 3,67
C7 20 | 07792 | 16,81
C8 20 | 06207 | 16,66
C9 30 | 06631 | 24,99
C10 20 | 07163 | 16,66
C11 40 | 0,6556 | 33,39 28,23 471
C12 40 | 0,7583 | 33,39
C13 30 | 06813 | 24,81
Cl4 30 | 06616 | 24,78
C15 30 | 06768 | 24,78

Massa ceramica D (MD) — 40 % caulim, 36 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % de carago em

massa.
MD | C(pF) | tgo K [K] médio | D.P.
D1 4 | 1,7120 | 32,18 32,57 6,10
D2 4 | 1,2694 | 32,79
D3 4 | 1,1746 | 32,46
D4 3 | 1,2687 | 24,11
D5 5 | 1,3116 | 41,34
D6 2 | 1,5892 | 16,30 16,40 0,18
D7 2 | 0,6332 | 16,47
D8 2 | 0,7900 | 16,47
D9 2 | 0,7072 | 16,62
D10 2 | 0,8161 | 16,16
D11 3 | 0,7429 | 24,76 21,48 4,61
D12 3 | 0,6347 | 24,76
D13 3 | 05583 | 25,02
D14 2 05942 | 16,35
D15 2 | 05973 | 16,52
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2-Frequéncia de medi¢éo em 1 kHz

Massa ceramica P (MP) — 40 % caulim, 40 % feldspato, 20 % quartzo e 0 % de carago em

massa.
MP [C(F) [ tgb K [K] médio | D.P.
P1 25 | 1,2747 | 19,56 22,04 1,82
P2 30 | 1,1031 | 23,30
P3 30 | 1,0003 | 24,11
P4 28 | 1,1783 | 22,30
P5 27 | 1,1571 | 20,93
P6 21 | 044021 | 17,65 24,30 4,89
P7 25 | 05460 | 21,21
P8 30 | 08404 | 2522
P9 35 | 08974 | 29,69
P10 33 | 08915 | 27,74
P11 25 | 05124 | 21,04 20,58 0,79
P12 24 | 06031 | 20,20
P13 23 | 04492 | 19,36
P14 25 | 05773 | 21,04
P15 25 | 06029 | 21,26

Massa ceramica A (MA) — 40 % caulim, 39,5 % feldspato, 20 % quartzo e 0,5 % de carago

em massa.
MA [C(F) | tgs K | [K]médio | D.P.
Al 28 | 1,0741 | 22,50 26,60 2,62
A2 34 | 11527 | 27,32
A3 33 | 1,2879 | 26,98
A4 32 | 12179 | 26,42
A5 36 | 1,2636 | 29,77
A6 24 | 05991 | 20,38 23,05 161
A7 28 | 07701 | 23,78
A8 29 | 07583 | 24,63
A9 27 | 07359 | 22,93
A10 28 | 09375 | 2354
All 27 | 07149 | 22,54 22,83 0,19
Al2 27 | 05360 | 22,96
Al3 27 | 07930 | 22,96
Al4 27 | 07147 | 22,96
Al5 27 | 08436 | 22,75
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Massa ceramica B (MB) — 40 % caulim, 39 % feldspato, 20 % quartzo e 1 % de carago em

massa.

MB | C(pF) | tgo K [[K]médio| D.P.
B1 27 | 1,0413 | 2233 | 24,17 1,38
B2 30 | 1,3499 | 23,89

B3 30 | 1,1702 | 24,11

B4 30 | 1,2209 | 24,35

B5 32 | 1,4165 | 26,20

B6 21 | 07362 | 1800 | 16,54 1,07
B7 19 | 05065 | 15,97

BS 20 | 06922 | 16,81

B9 20 | 06256 | 16,81

B10 18 | 04641 | 1513

B11 23 | 05500 | 1956 | 19,48 0,10
B12 23 | 07077 | 19,38

B13 23 | 06299 | 19,56

B14 23 | 05237 | 19,56

B15 23 | 05996 | 19,36

Massa ceramica C (MC) — 40 % caulim, 38 % feldspato, 20 % quartzo e 2 % de carago em

massa.

MC | C(F) | tgo K | [K] médio | D.P.
Cl 16 | 0,8359 | 12,97 | 16,38 3,61
C2 16 | 0,8935 | 13,10

C3 26 | 1,0023 | 21,10

C4 19 | 09752 | 15,71

C5 23 | 0,7964 | 19,02

C6 15 | 04701 | 12,74 | 1257 0,11
C7 15 | 02853 | 12,61

C8 15 | 0,2719 | 12,49

C9 15 | 04442 | 12,49

C10 15 | 0,3005 | 12,49

C11 21 | 03834 | 1753 | 16,27 1,02
C12 20 | 0,4109 | 16,70

C13 20 | 0,3996 | 16,54

Cl4 19 |0,3472 | 15,70

C15 18 | 0,3430 | 14,87
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Massa ceramica D (MD) — 40 % caulim, 36 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % de carago em

massa.

MD | C(pF) | tgo K | [K] médio | D.P.
D1 1,6 | 0,8465 | 12,87 | 12,53 1,20
D2 16 | 0,7101 | 13,11

D3 14 | 06973 | 11,36

D4 14 | 05649 | 11,25

D5 17 | 0,9204 | 14,06

D6 14 | 02947 | 11,41 | 11,16 0,52
D7 14 |0,3435 | 11,53

D8 13 | 0,3170 | 10,71

D9 14 | 02926 | 11,63

D10 1,3 | 0,1951 | 10,50

D11 17 | 03151 | 14,03 | 13,38 0,69
D12 17 |0,2991 | 14,03

D13 16 | 0,2802 | 13,34

D14 16 | 01730 | 13,08

D15 15 | 04141 | 12,39

3-Frequéncia de medicéo de 10 kHz

Massa ceramica P (MP) — 40 % caulim, 40 % feldspato, 20 % quartzo e 0 % de carago em

massa.

MP [C(pF) | tgd K [[K]meédio| D.P.
P1 1,20 | 05261 | 9,39 9,88 0,43
P2 1,34 | 05255 | 10,41

P3 1,27 | 05308 | 10,20

P4 124 | 05188 | 9,88

P5 123 | 05179 | 9,54

P6 123 | 02284 | 10,34 | 12,40 1,44
P7 137 | 0,3410 | 11,62

P8 151 | 04434 | 12,69

P9 1,63 | 05293 | 13,83

P10 | 1,61 | 04685 | 13,53

P11 | 1,46 | 02726 | 12,29 | 1236 0,23
P12 | 145 | 02971 | 12,20

P13 | 144 | 02665 | 12,12

P14 | 149 | 03177 | 12,54

P15 | 1,49 | 0,3244 | 12,67
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Massa ceramica A (MA) — 40 % caulim, 39,5 % feldspato, 20 % quartzo e 0,5 % de carago

em massa.
MA | C(pF) | tgo K |[K]médio| D.P.
Al 1,30| 0,5188 | 10,45 | 11,04 0,38
A2 1,36 0,5903 | 10,93
A3 1,37] 0,6195 | 11,20
Ad 1,36 | 05714 | 11,23
A5 1,38 0,6347 | 11,41
A6 1,39| 0,3210 | 11,81 | 12,56 0,49
AT 152 0,3824 | 12,91
A8 1,52 0,3830 | 12,91
A9 1,45] 0,3842 | 12,32
A10 1,53] 0,4017 | 12,86
All 161] 0,3431 | 13,44 | 1367 0,18
AL2 1,60| 0,3242 | 13,61
Al3 1,60 | 0,4043 | 13,61
Ald 1,62] 0,3360 | 13,78
Al5 1,65] 0,3727 | 13,90

Massa ceramica B (MB) — 40 % caulim, 39 % feldspato, 20 % quartzo e 1 % de carago em

massa.
[K]
MB C (pF) tg o K médio D.P.
Bl 124 | 0,4277 | 10,25 10,66 0,25
B2 1,36 | 0,5826 | 10,83
B3 1,32 | 0,5464 | 10,61
B4 1,32 ] 0,5255 | 10,71
B5 1,33 | 0,6072 | 10,89
B6 1,36 | 0,2806 | 11,66 11,14 0,45
B7 1,30 | 0,2064 | 10,93
B8 1,36 | 0,2805 | 11,43
B9 1,33 | 0,2409 | 11,18
B10 1,25 | 0,2047 | 10,51
B1l 154 | 0,2988 | 13,10 12,76 0,20
B12 151 | 0,2898 | 12,72
B13 150 | 0,2733 | 12,76
B14 1,48 | 0,2681 | 12,59
B15 150 | 0,2873 | 12,62
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Massa ceramica C (MC) — 40 % caulim, 38 % feldspato, 20 % quartzo e 2 % de carago em

massa.
MC | C(pF) | tgo K | [K] médio | D.P.
C1 1,10 | 0,3178 | 8,92 9,70 0,73
C2 1,10 | 0,2487 | 9,01
C3 131 | 0,4413 | 10,63
C4 1,19 | 0,2948 | 9,84
C5 122 | 0,3613 | 10,09
C6 1,19 | 0,1413 | 10,11 9,94 0,19
C7 117 | 01123 | 9,83
C8 1,18 | 0,1383 | 9,83
C9 122 | 0,513 | 10,16
C10 | 1,17 | 01113 | 9,75
Cll | 1,41 | 02338 | 11,77 11,32 0,41
C12 | 1,40 | 0,1765 | 11,69
C13 | 1,37 | 0,2090 | 11,33
Cl4 | 1,32 | 01878 | 10,91
C15 | 1,32 | 0,1658 | 10,91

Massa ceramica D (MD) — 40 % caulim, 36 % feldspato, 20 % quartzo e 4 % de carago em

massa.
MD | C(pF) | tgo K | [K] médio | D.P.
D1 1,09 | 0,2692 | 8,77 8,59 0,25
D2 1,03 | 0,2080 | 8,44
D3 1,03 | 0,1708 | 8,36
D4 1,05 | 0,2059 | 8,44
D5 1,08 | 0,2757 | 8,93
D6 1,00 | 0,1312 | 8,89 8,96 0,11
D7 111 | 0,1322 | 9,14
D8 1,08 | 0,1053 | 8,89
D9 1,08 | 0,1027 | 8,97
D10 | 1,10 | 0,0995 | 8,89
D11 | 1,23 | 0,1397 | 10,15 9,94 0,26
D12 | 1,23 | 0,1606 | 10,15
D13 | 1,21 | 0,1045 | 10,09
D14 | 1,18 | 0,1283 | 9,65
D15 | 1,17 | 0,1305 | 9,67
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